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《中 华人 民 共 和 国药 典 》( 简 称 《 中 国药 典 )) 2015 年 版 为 第 十 版 药典 。 按 照 第 十 届 药 典 委员 会 成 立 大 
会 暨 全 体委 员 大 会 审议 通过 的 药典 编制 大 纲 所 确立 的 指导 思想 、 基 本 原则 、 任 务 目 标 及 具体 要 求 ， 在 国家 
食品 药品 监督 管理 总 局 的 领导 下 ， 在 各 级 药检 机 构 、 科 研 院 所 和 大 专 院 校 的 大 力 支持 和 帮助 下 ， 以 及 各 药 
品 生产 企业 的 积极 参与 和 配合 下 ， 经 过 全 体委 员 和 常设 机 构 工 作 人 员 的 辛勤 工作 和 不 懈 努 力 ， 顺 利 完 成 了 
《中 国药 典 》2015 年 版 编制 任务 。2015 年 2 月 4 日 ,第 十 届 药 典 委员 会 执行 委员 会 全 体会 议 审议 通过 了 本 
版 药典 ，2015 年 6 月 5 日 由 国家 食品 药品 监督 管理 总 局 批准 颁布 ， 自 2015 年 12 月 1 日 起 实施 。 

《中 国药 典 》2015 年 版 由 一 部 、 二 部 、 三 部 和 四 部 构成 ， 收 载 品种 总 计 5608 种 ， 其 中 新 增 1082 种 。 
一 部 收 载 药材 和 饮片 、 植 物 油脂 和 提取 物 、 成 方 制剂 和 单 味 制剂 等 ， 品 种 共计 2598 种 ， 其 中 新 增 440 种 、 
修订 517 种 ， 不 收 载 7 种 。 二 部 收 载 化 学 药品 、 抗 生 素 、 生 化 药品 以 及 放射 性 药品 等 ， 品 种 共计 2603 种 ， 
其 中 新 增 492 种 、 修 订 415 种 ， 不 收 载 28 种 。 三 部 收 载 生 物 制品 137 种 ， 其 中 新 增 13 种 、 修 订 105 种 ， 
不 收 载 6 种 。 为 解决 长 期 以 来 各 部 药典 检测 方法 重复 收录 ， 方 法 间 不 协调 、 不 统一 、 不 规范 的 问题 ， 本 版 
药典 对 各 部 药典 共性 附录 进行 整合 ， 将 原 附 录 更 名 为 通则 ， 包 括 制 剂 通则 、 检 定 方 法 、 标 准 物 质 、 试 剂 试 
药 和 指导 原则 。 重 新 建立 规范 的 编码 体系 ， 并 首次 将 通则 、 药 用 辅料 单独 作为 《中 国药 典 》 四 部 。 四 部 收 
载 通则 总 计 317 个 ， 其 中 制剂 通则 38 个 、 检 验方 法 240 个 、 指 导 原 则 30 个 、 标 准 物质 和 试 液 试 药 相关 通 
则 9 个 ; 药 用 辅料 270 种 ， 其 中 新 增 137 种 、 修 订 97 种 ， 不 收 载 2 种 。 

本 版 药典 的 特点 主要 体现 在 : 

收 载 品种 显著 增加 。 进 一 步 扩 大 了 收 载 品种 的 范围 ， 基 本 实现 了 国家 基本 药物 目录 品种 生物 制品 全 柳 
盖 ， 中 药 、 化 药 覆 盖 率 达到 90%% 以上。 对 部 分 标准 不 完善 、 多 年 无 生产 、 临 床 不 良 反应 多 、 剂 型 不 合理 的 
品种 加 大 调整 力度 ， 本 版 药典 不 再 收 载 2010 年 版 药典 品种 共计 43 种 。 

药典 标准 体系 更 加 完善 。 将 过 去 药典 各 部 附录 进行 整合 ， 归 为 本 版 药典 四 部 。 完 善 了 以 凡 例 为 总 体 要 
求 、 通 则 为 基本 规定 、 正 文 为 具体 要 求 的 药典 标准 体系 。 首 次 收 载 “国家 药品 标准 物质 制备 ”“ 药 包 材 通用 
要 求 ” 以 及 “ 药 用 玻璃 材料 和 容器 ”等 指导 原则 ， 形 成 了 涵盖 原料 药 及 其 制剂 、 药 用 辅料 、 药 包 材 、 标 准 
物质 等 更 加 全 面 、 系 统 、 规 范 的 药典 标准 体系 。 

现代 分 析 技 术 的 扩大 应 用 。 本 版 药典 在 保留 常规 检测 方法 的 基础 上 ， 进 一 步 扩大 了 对 新 技术 、 新 方法 的 
应 用 ， 以 提高 检测 的 灵敏 度 、 专 属性 和 稳定 性 。 采 用 液 相 色谱 法 -串联 质谱 法 、 分 子 生物 学 检测 技术 、 高 效 液 
相 色谱 -电感 耦合 等 离子 体质 谱 法 等 用 于 中 药 的 质量 控制 。 采 用 超 临 界 流体 色谱 法 、 临 界 点 色谱 法 、 粉 末 X 射 
线 入 射 法 等 用 于 化 药 的 质量 控制 。 采 用 毛细 管 电泳 分 析 测 定 重组 单 克隆 抗体 产品 分 子 大 小 异 构 体 ， 采 用 高 效 
液 相 色谱 法 测定 抗 毒素 抗 血清 制品 分 子 大 小 分 布 等 。 在 检测 技术 储备 方面 ， 建 立 了 中 药材 DNA 条 形 码 分 子 鉴 
定 法 、 色 素 测定 法 、 中 药 中 真菌 毒素 测定 法 、 近 红外 分 光 光 度 法 、 基 于 基因 芯片 的 药物 评价 技术 等 指导 方法 。 

药品 安全 性 保障 进一步 提高 。 完 善 了 “药材 和 饮片 检定 通则 ”“ 炮 制 通则 ”和 “ 药 用 辅料 通则 ”;， 新 增 
“国家 药品 标准 物质 通则 ”“ 生 物 制品 生产 用 原材料 及 辅料 质量 控制 规程 ”“ 人 用 疫苗 总 论 ”“ 人 用 重组 单 克 
隆 抗体 制品 总 论 ” 等 ， 增 订 了 微粒 制剂 、 药 品 晶 型 研究 及 晶 型 质量 控制 、 中 药 有 害 残留 物 限量 制定 等 相关 
指导 原则 。 一 部 制定 了 中 药材 及 饮片 中 二 氧化 硫 残 留 量 限度 标准 ， 建 立 了 珍珠 、 海 藻 等 海洋 类 药物 标准 中 
有 害 元 素 限 度 标 准 ， 制 定 了 人 参 、 西 洋 参 标准 中 有 机 和 氯 等 16 种 农药 残留 的 检查 ， 对 柏 子 仁 等 14 味 易 受 黄 
曲霉 毒素 感染 药材 及 饮片 增加 了 “ 黄 曲 霉 毒素 ”检查 项 目 和 限度 标准 。 二 部 进一步 加 强 了 对 有 关 物 质 的 控 
制 ， 增 强 了 对 方法 的 系统 适用 性 要 求 ， 同 时 还 增加 了 约 500 个 杂质 的 结构 信息 ; 增加 对 手 性 杂质 的 控制 ; 
静脉 输液 及 滴 眼 液 等 增加 渗透 压 摩尔 浓度 的 检测 ， 增 加 对 注射 剂 与 滴 眼 剂 中 抑 菌 剂 的 控制 要 求 等 。 三 部 加 
强 对 生物 制品 生产 用 原材料 及 辅料 的 质量 控制 ， 规 范 防腐 剂 的 使 用 ， 加 强 残 留 溶剂 的 控制 ;增加 疫苗 产品 


吉 训 2 其 


渗透 压 摩尔 浓度 测定 ， 增 订 毒 种 种 子 批 全 基因 序列 测定 ， 严 格 细菌 内 毒素 检查 限度 。 

药品 有 效 性 控制 进一步 完善 。 对 检测 方法 进行 了 全 面 增 修 订 。 一 部 部 分 中 药材 增加 了 专属 性 的 显 微 鉴 
别 检 查 、 特 征 氨 基 酸 含量 测定 等 ;在 丹参 等 30 多 个 标准 中 建立 了 特征 图 谱 。 二 部 采用 离子 色谱 法 检测 硫酸 
盐 或 盐酸 盐 原 料 药 中 的 酸根 离子 含量 ; 采用 专属 性 更 强 、 准 确 度 更 高 的 方法 测定 制剂 含量 ; 增 修订 溶出 度 
和 释放 度 检查 法 ， 加 强 对 口服 固体 制剂 和 缓 控 释 制剂 有 效 性 的 控制 。 

药 用 辅料 标准 水 平 显著 提高 。 本 版 药典 收 载 药 用 辅料 更 加 系列 化 、 多 规格 化 ， 以 满足 制剂 生产 的 需求 。 
增订 可 供 注射 用 等 级 辅料 21 种 。 加 强 药 用 辅料 安全 性 控制 ， 如 增加 残留 溶剂 等 控制 要 求 。 更 加 注重 对 辅料 
功能 性 控制 ， 如 增订 多 孔 性 、 粉 末 细 度 、 粉 末 流 动 、 比 表面 积 、 黏 度 等 检查 项 ， 并 强化 药 用 辅料 标准 适用 
性 研究 的 要 求 。 

进一步 强化 药典 标准 导向 作用 。 本 版 药典 通过 对 品种 的 遵 选 和 调整 、 先 进 检测 方法 的 收 载 、 技 术 指导 
原则 的 制定 等 ， 强 化 对 药品 质量 控制 的 导向 作用 ; 同时， 紧 跟 国际 药品 质量 控制 和 标准 发 展 的 趋势 ， 兼 顾 
我 国药 品 生产 的 实际 状况 ， 在 检查 项 目 和 限度 设置 方面 ， 既 要 保障 公众 用 药 的 安全 性 ， 又 要 满足 公众 用 药 
的 可 及 性 ， 从 而 引导 我 国 制药 工业 健康 科学 发 展 。 

本 版 药典 继续 秉承 保护 野生 资源 和 自然 环境 、 坚 持 中 药 可 持续 发 展 、 倡 导 绿 色 标 准 的 理念 ， 不 再 新 增 
处 方 中 含 豹 骨 、 凑 羊角、 龙骨 、 龙 齿 等 濒危 物种 或 化 石 的 中 成 药品 种 ;提倡 检测 试剂 中 具有 毒性 溶剂 的 替 
代 使 用 ， 如 取消 含 共和 汞 试剂 的 使 用 ， 以 减少 对 环境 及 实验 人 员 的 污染 。 

药典 制定 更 加 公开 透明 、 规 范 有 序 。 本 版 药典 编制 工作 始终 坚持 公开 、 公 平 、 公 正 的 原则 。 药 典 委员 
会 常设 机 构 首次 将 ISO9001 质量 管理 体系 引入 药典 编制 全 过 程 管 理 ， 通 过 持续 改进 和 完善 药典 委员 会 的 管 
理 制度 、 规 范 药典 编制 工作 程序 ， 为 保证 药典 编制 工作 质量 保驾 护航 。 国 家 药典 委员 会 大 力 推进 药品 标准 
提高 科研 工作 ， 保 证 药典 编制 的 进度 和 质量 。 严 格 执行 “中 国药 典 编制 工作 程序 "、 完 善 专业 委员 会 间 沟 通 
和 协调 、 加 强 标准 审核 和 公示 环节 工作 ， 所 有 标准 增 修订 内 容 均 在 国家 药典 委员 会 网 站 予以 公布 ， 并 将 反 
馈 意 见 的 专家 审核 结果 对 外 发 布 。 

本 版 药典 在 保持 药典 科学 性 、 先 进 性 和 规范 性 的 基础 上 ， 重 点 加 强 药品 安全 性 和 有 效 性 的 控制 要 求 ， 
充分 借鉴 国际 先进 的 质量 控制 技术 和 经 验 ， 整 体 提升 本 版 药典 的 水 平 ， 全 面 反 映 了 我 国 当前 医药 发 展 和 检 
测 技术 的 现状 ， 并 将 在 推动 我 国药 品质 量 提 高 、 加 快 企业 技术 进步 和 产品 升级 换代 ， 促 进 我 国医 药 产 业 健 
康 发 展 ， 提 升 《 中 国药 典 》 权 威 性 和 国际 影响 力 等 方面 继续 发 挥 重 要 作用 。 
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马 展 ( 女 ) 
王 阶 
王 璇 ( 女 ) 
王 庆 国 
王 志 斌 
王 荣 福 
王 喜 军 
巴 信和 国 ( 女 ) 
叶 久 之 ( 女 ) 
史 大 卓 
冯 丽 ( 女 ) 
朴 晋 华 ( 女 ) 
朱 俊 . 
仲 伯 华 
刘 大 为 
刘海 青 
江 云 
孙 宁 玲 ( 女 ) 
芮 菁 ( 女 ) 
李 宁 
李 大 魁 
李 会 林 ( 女 ) 
李琦 涵 


于 德 泉 
王 永 炎 
李 大 鹏 
杨 宝 峰 
沈 倍 奋 ( 女 ) 
陈 志 南 
周 福 成 
姚 守 拙 
桑 国 卫 


邓 开 英 ( 女 ) 
叶 文 才 
白 政 忠 
冯 人 怡 ( 女 ) 
毕 开 顺 
朱 数 
刘玉玲 ( 女 ) 
刘海 静 ( 女 ) 
江 英 桥 
孙 苓 苓 ( 女 ) 
花 宝 金 
李 军 ( 女 ) 
李 云 霞 ( 女 ) 
李 泳 雪 ( 女 ) 
李 敬 云 ( 女 ) 


第 十 届 药 典 委员 会 委员 名单 


马 双 成 
王 彦 ( 女 ) 
王 大 北 
王 字 玲 ( 女 ) 
王国 治 
王 晓 良 
王 怎 舟 ( 女 ) 
孔 令 义 
叶 祖 光 
全 小 林 
尼 玛 顿 珠 
吕 扬 ( 女 ) 
朱 立 国 
刘 平 
刘 红 宁 
刘 菊 妍 ( 女 ) 
那 生 桑 
孙 建 宁 ( 女 ) 


苏 来 曼 。， 哈 力克 


李 波 
李 文 莉 ( 女 ) 
李 玲 玲 ( 女 ) 
杨 明 


王 居 ( 女 ) 
刘 昌 孝 
李 连 达 
吴 淡 
张 伯 礼 
陈 新 年 
侯 惠 民 
顾 健 人 
曹 雪 涛 


马 玉 楠 ( 女 ) 
王 ” 勇 
王 白露 
王 军 志 
王 承 德 
王 铁 杰 ( 女 ) 
尤 启 冬 
石 建 功 
田 瑞 华 
印 春 华 
匡 安仁 
吕 佩 源 
朱 晓 新 
刘 浩 
刘 建 勋 
刘 铜 华 
阮 力 
孙 晓 波 
杜 冠 华 
李 高 
李 玉 华 ( 女 ) 
李 素 芝 
杨 梁 


杨 大 坚 
杨 秀 伟 
肖 新 月 ( 女 ) 
何 仲 贵 
沈 琦 ( 女 ) 
张 小 苦 ( 女 ) 
张 秋生 
陈 钢 
陈 生 弟 
陈 道 峰 
林 梅 ( 女 ) 
罗 薄 ( 女 ) 
罗 既 华 
金 征 宇 
郑 全 
赵 明 ( 女 ) 
赵 瑞 华 ( 女 ) 
钟 国 牙 
侥 春明 
姜 雄 平 
囊 军 ( 女 ) 
贾 天 柱 
倪 健 
徐 丽 华 ( 女 ) 
高 华 ( 女 ) 
郭 洪 祝 
黄 璐 琦 
常 俊 标 
屠 鹏 飞 
董 顺 玲 
程 翼 宇 
曾 苏 
谢 贵 林 
华 姗 英 ( 女 ) 
潘 阳 
魏 嘉 陵 ( 女 ) 


杨 化 新 ( 女 ) 
杨 建 红 ( 女 ) 
匡 松 
何 彦 林 
沈 心 亮 
张卫东 
张 丽 革 ( 女 ) 
张 保 献 
张 尊 建 
陈 楠 ( 女 ) 
陈 代 杰 
范 颖 ( 女 ) 
林 文 翰 
罗 志 福 
季 申 ( 女 ) 
周 但 ( 女 ) 
郑 晓 丽 ( 女 ) 
赵 忽 
胡 欣 
钟 瑞 建 
施 亚 琴 ( 女 ) 
洪 利 娅 ( 女 ) 
都 广 礼 
贾 立 群 
倪 维 芳 ( 女 ) 
徐 兵 河 
高 春 ( 女 ) 
郭 砍 武 
陶 巧 凤 ( 女 ) 
梅 之 南 
庚 石 山 
绳 金 房 
蒋 琳 ( 女 ) 
奥 乌 力 吉 
曾 明 
蒲 旭 峰 
莹 美 明 ( 女 ) 
潘 锡 强 


杨 世 林 
杨 晓 明 
吴 玉 章 
余 立 ( 女 ) 
沈 平 嫩 ( 女 ) 
张 玉 英 ( 女 ) 
张 伯 礼 
张爱华 ( 女 ) 
张 满 来 
陈 ， 薇 ( 女 ) 
陈 凯 先 
范 慧 红 ( 女 ) 
林 瑞 超 
罗 卓 雅 ( 女 ) 
金 方 ( 女 ) 
周 凯 
定 天 明 
赵 中 振 
胡 昌 勤 
钟 族 生 
闻 京 伟 
祝 明 ( 女 ) 
聂 小 春 
顾 政 一 
徐 飞 
徐 思 陪 
高 立 勤 ( 女 )] 
唐 旭 东 
黄 民 
曹 了 晖 
康 双 龙 
彭 成 
秘 扬 ( 女 ) 
鲁 更 ( 女 ) 
曾 令 冰 
鲍 家 科 
戴 红 ( 女 ) 


杨 汇 川 
肖 伟 
匡 传 斌 
余 伯 阳 
张 政 ( 女 ) 
张 立 群 
张 启明 
张 培 培 ( 女 ) 
陆 敏 仪 
陈 士 林 
陈 桂 良 
茅 向 军 
果 德 安 
罗 国 安 
金 于 兰 ( 女 ) 
周 立 春 ( 女 ) 
练 鸿 振 
赵 建 邦 
南 杭 ( 女 ) 
段 金 床 
姜 红 ( 女 ) 
姚 乃 礼 
格 桑 巴 珠 
钱 家 鸣 ( 女 ) 
徐 安 龙 
和 妥 军 ( 女 ) 
高 其 品 
唐 启 盛 
黄 瑛 ( 女 ) 
曹 晓 云 ( 女 ) 
梁 争 论 


斯 拉 甫 ， 艾 白 


程 作用 
鲁 卫 星 
谢 宁 
蔡 少 青 
谭 仁 祥 
戴 忠 


杨 永 健 
肖 小 河 
气 模 炎 
邹 全 明 
张 强 
张 亚 杰 ( 女 ) 
张 奉 春 
张 庶民 


阿 吉 艾 克 拜 尔 " 艾 萨 


陈 万 生 
陈 惠 鹏 
林 娜 ( 女 ) 
明 全 忠 
罗 建 辉 
金 少 鸿 
周 建 平 
赵 明 
赵 维 良 
钟 大 放 
俞 辉 
姜 良 铎 
贺 浪 冲 
格 桑 索 朗 
钱 维 清 ( 女 ) 
高 申 
郭 ” 青 ( 女 ) 
唐 锁 勤 
黄 攻 洲 
威 中 田 
梁 碟 新 
董 关 木 
程 鹏 飞 ( 女 ) 
鲁 秋 红 ( 女 ) 
华 宝 昌 
潘 卫 三 
魏 立 新 


参与 编写 工作 人 员 〈 按 姓氏 笔画 排序 ) 


平平 
王 绯 
任 跃 明 
张 仕 斌 
周 怡 
洪 小 棚 
曹 政 
新 桂 民 


王立 丰 
石上 梅 
刘 兴 昌 
李 涛 
张 伟 
周 福成 
钱 忠 直 
麻 广 霖 
翟 为 民 
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中 国药 典 沿 音 


1953 年 版 (第 一 版 ) 1949 年 10 月 1 日 中 华人 民 共 和 国 成 立 后 ， 党 和 政府 十 分 关怀 人 民 的 医药 卫生 保 
健 工作 ， 当 年 11 月 卫生 部 召集 在 京 有 关 医 药 专家 研讨 编纂 药典 问题 。1950 年 1 月 卫生 部 从 上 海 抽 调 药学 
专家 孟 目 的 教授 负责 组 建 中 国药 典 编纂 委员 会 和 处 理 日 常 工作 的 干事 会 ， 筹 划 编 制 新 中 国药 典 。 

1950 年 4 月 在 上 海 召 开 药 典 工 作 座 谈 会 ， 讨 论 药典 的 收 载 品 种 原则 和 建议 收 载 的 品种 ， 并 根据 卫生 部 
指示 ， 提 出 新 中 国药 典 要 结合 国情 ， 编 出 一 部 具有 民族 化 、 科 学 化 、 大 众 化 的 药典 。 随 后 ， 卫 生 部 聘请 药 
典 委员 49 人 ， 分 设 名 词 、 化 学 药 、 制 剂 、 植 物 药 、 生 物 制品 、 动 物 药 、 药 理 、 剂 量 8 个 小 组 ， 另 聘请 通讯 
委员 35 人 ， 成 立 了 第 一 届 中 国药 典 编 繁 委员 会 。 卫 生 部 部 长 李 德 全 任 主任 委员 。 

1951 年 4 月 24 日 至 28 日 在 北京 召开 第 一 届 中 国药 典 编纂 委员 会 第 一 次 全 体会 议 ， 会议 对 药典 的 名 
称 、 收 载 品 种 、 专 用 名 词 、 度 量 衡 问题 以 及 格式 排列 等 作出 决定 。 干 事 会 根据 全 会 讨论 的 意见 ， 对 药典 草 
案 进 行 修 订 ， 草 案 于 1952 年 底 报 卫生 部 核 转 政务 院 文教 委员 会 批准 后 ， 第 一 部 《中 国药 典 》1953 年 版 由 
卫生 部 编 印 发 行 。 

该 版 药典 共 收 载 品 种 531 种 ， 其 中 化 学 药 215 种 ， 植 物 药 与 油脂 类 65 种 ， 动 物 药 13 种 ， 抗 生 素 2 种 ， 
生物 制品 25 种 ， 各 类 制剂 211 种 。1957 年 出 版 《中 国药 典 》1953 年 版 增补 本 。 

1963 年 版 (第 二 版 ) 1955 年 卫生 部 组 建 第 二 届 药 典 委员 会 ， 聘 请 委员 49 人 ， 通 讯 委员 68 人 ， 此 届 委 
员 会 因 故 未 能 开展 工作 。1957 年 卫生 部 组 建 第 三 届 药 典 委员 会 ， 聘 请 委员 80 人 ， 药 学 专家 汤 腾 汉 教授 为 
这 届 委 员 会 主任 委员 (不 设 通讯 委员 )， 同 年 7 月 28 日 至 8 月 5 日 在 北京 召开 第 一 次 全 体委 员 会 议 ， 卫生 
部 李 德 全 部 长 做 了 药典 工作 报告 ， 特 别 指出 第 一 版 《中 国药 典 》 未 收 载 广 大 民众 习 用 的 中 药 的 缺陷 。 会 议 
在 总 结 工作 的 基础 上 ， 通 过 了 制订 药典 的 原则 ， 讨 论 了 药典 的 性 质 和 和 作用， 修改 了 委员 会 章程 ， 并 一 致 认 
为 应 把 合乎 条 件 的 中 药 收 载 到 药典 中 。8 月 27 日 卫生 部 批准 委员 会 分 设 药理 与 医学 、 化 学 药品 、 药 剂 、 生 
化 药品 、 生 药 、 生 物 制品 六 个 专门 委员 会 及 名 词 小 组 ， 药 典 委 员 会 设 常务 委员 会 ， 日 常 工作 机 构 改 称 秘书 室 。 

1958 年 经 常务 委员 会 研究 并 经 卫生 部 批准 ， 增 聘 中 医 专家 8 人 人、 中药 专家 3 人 组 成 中 医药 专门 委员 
会 ， 组 织 有 关 省 市 的 中 医药 专家 ， 根 据 传统 中 医药 的 理论 和 经 验 ， 起 草 中 药材 和 中 药 成 方 〈 即 中 成 药 ) 的 
标准 。 

1959 年 6 月 25 日 至 7 月 5 日 在 北京 召开 委员 会 第 二 次 全 体会 议 ， 会 议 主要 审议 新 版 药典 草稿 ， 并 确 
定 收 载 品 种 。 草 稿 经 修订 补充 后 ， 分 别 由 各 专门 委员 会 审定 ， 于 1962 年 完成 送审 稿 ， 报 请 国务 院 批 准 后 付 
印 。1965 年 1 月 26 日 卫生 部 颁布 《中 国药 典 》1963 年 版 。 

该 版 药典 共 收 载 品种 1310 种 ， 分 一 、 二 两 部 ， 各 有 凡 例 和 有 关 的 附录 。 一 部 收 载 中 药材 446 种 和 中 药 
成 方 制剂 197 种 ;二 部 收 载 化 学 药品 667 种 。 此 外 ， 一 部 记载 药品 的 “功能 与 主治 ”， 二 部 增加 了 药品 的 
“作用 与 用 途 ”。 

1977 年 版 (第 三 版 ) 由 于 “文革 ”影响 ， 在 相当 一 段 时 间 内 ， 药 典 委员 会 工作 陷于 停顿 。1972 年 4 月 
28 日 国务 院 批复 卫生 部 “同意 恢复 药典 委员 会 ， 四 部 (卫生 部 、 燃 料 化 学 工业 部 、 商 业 部 、 解 放 军 总 后 卫 
生 部 ) 参加 ， 卫 生 部 牵头 ”。 据 此 ， 同 年 5 月 31 日 至 6 月 10 日 在 北京 召开 了 编制 国家 新 药典 工作 会 议 ， 出 
席 会 议 的 有 全 国 各 省 (自治 区 、 直 辖 市 ) 的 药品 检验 、 药 政 管理 以 及 有 关 单 位 代表 共 88 人 。 这 次 会 议 着 重 
讨论 了 编制 药典 的 指导 思想 、 方 法 、 任 务 和 要 求 ， 交 流 了 工作 经 验 ， 确 定 了 编制 新 药典 的 方案 ， 并 分 工 落 
实 起 草 任务 。1973 年 4 月 ， 在 北京 召开 第 二 次 全 国药 典 工 作 会 议 ， 讨 论 制订 药典 的 原则 要 求 ， 以 及 中 西药 
品 的 标准 样稿 和 起 草 说 明 书 ， 并 根据 药材 主 产 地 和 药品 生产 情况 ， 调 整 了 起 草 任务 。1979 年 10 月 4 日 卫 
生 部 颁布 《中 国药 典 》1977 年 版 ， 自 1980 年 1 月 1 日 起 执行 。 

该 版 药典 共 收 载 品种 1925 种 。 一 部 收 载 中 草药 (包括 少数 民族 药材 )、 中 草药 提取 物 、 植 物 油 脂 以 及 
单 味 药 制剂 等 882 种 ， 成 方 制剂 包括 少数 民族 药 成 方 ) 270 种 ， 共 1152 种 ;二 部 收 载 化 学 药品 、 生 物 制 


I 
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品 等 773 种 。 

1985 年 版 (第 四 版 ) 1979 年 卫生 部 组 建 第 四 届 药 典 委员 会 ， 聘 请 委员 112 人 ， 卫 生 部 部 长 钱 信息 兼任 
主任 委员 。 同 年 11 月 22 日 至 28 日 在 北京 召开 第 一 次 全 体委 员 会 议 ， 会议 讨论 修改 了 委员 会 章程 、 药 品 标 
准 工 作 管理 办 法 及 工作 计划 。 委 员 会 分 设 : 中 医 、 中 药 、 医 学 与 药理 、 化 学 药 、 生 化 药 、 药 剂 、 抗 生 素 、 
生物 制品 、 放 射 性 药品 及 名 词 10 个 专业 组 。 由 有 关 专 业 组 分 别 推荐 新 药典 收 载 的 品种 ， 中 医 专 业 组 负责 审 
查 拟 定 一 部 收 载 的 品种 范围 ;医学 与 药理 专业 组 负责 审查 拟定 二 部 收 载 的 品种 范围 ;由 主 产 地 所 在 的 省 
自治区、 直辖 市 ) 药品 检验 所 和 有 关 单 位 负责 起 草 标准 ， 药 典 委员 会 办 公 室 组 织 交 叉 复 核 ; 部 分 项 目 组 成 
专题 协作 组 ， 通 过 实验 研究 后 起 草 ， 参 与 标准 草案 审议 的 除 专业 组 委员 外 ， 还 邀请 了 药品 检验 所 和 企业 的 
代表 。 经 卫生 部 批准 ,《 中 国药 典 》1985 年 版 于 1985 年 9 月 出 版 ，1986 年 4 月 1 日 起 执行 。 

该 版 药典 共 收 载 品 种 1489 种 。 一 部 收 载 中 药材 、 植 物 油 脂 及 单 味 制 剂 506 种 ， 成 方 制剂 207 种 ， 共 
713 种 ;二 部 收 载 化 学 药品 、 生 物 制品 等 776 种 。1987 年 11 月 出 版 《中 国药 典 》1985 年 版 增补 本 ， 新 增 
品种 23 种 ， 修 订 品 种 172 种 、 附 录 21 项 。1988 年 10 月 ， 第 一 部 英文 版 《中 国药 典 》1985 年 版 正式 出 版 ， 
同年 还 出 版 了 药典 二 部 注释 选编 。 

1985 年 7 月 1 日 《中 华人 民 共 和 国药 品 管理 法 》 正 式 执行 ， 该 法 规定 “药品 必须 符合 国家 药品 标准 或 
者 省 、 自 治 区 、 直 辖 市 药品 标准 ”。 明 确 “ 国 务 院 卫生 行政 部 门 颁布 的 《中 华人 民 共 和 国药 典 》 和 药品 标准 
为 国家 药品 标准 ”。“ 国 务 院 卫生 行政 部 门 的 药典 委员 会 ， 负责 组 织 国 家 药品 标准 的 制定 和 修订 ”。 进 一 步 确 
定 了 药品 标准 的 法 定性 质 和 药典 委员 会 的 任务 。 

1990 年 版 (第 五 版 ) 1986 年 卫生 部 组 建 第 五 届 药 典 委员 会 ， 聘 请 委员 150 人 ， 卫 生 部 崔 月 犁 部 长 兼任 
主任 委员 ， 常 设 办 事 机 构 改 为 秘书 长 制 。 同 年 5 月 5 日 至 8 日 召开 第 一 次 全 体委 员 会 议 ， 讨 论 修订 了 委员 
会 章程 ， 通 过 了 “七 五 ”期 间 标准 工作 设想 ， 确 定 了 编制 《中 国药 典 》1990 年 版 的 指导 思想 和 原则 要 求 ， 
分 别 举 行 了 中 药材 、 中 药 成 方 制剂 、 化 学 药 、 抗 生 素 、 生 化 药 及 药理 等 专业 会 议 ， 安 排 起 草 和 科研 任务 。 
1989 年 3 月 ， 药 典 委员 会 常设 机 构 开 始 组 织 对 1990 年 版 药典 标准 的 审 稿 和 编辑 加 工 。 同 年 12 月 在 北京 举 
行 药典 委员 会 主任 委员 、 副 主任 委员 和 各 专业 组 长 扩大 会 议 进行 审议 ， 报 卫生 部 批准 后 付 印 。1990 年 12 
月 3 日 卫生 部 颁布 《中 国药 典 》1990 年 版 ， 自 1991 年 7 月 1 日 起 执行 。 

该 版 药典 收 载 品 种 共计 1751 种 。 一 部 收 载 784 种 ， 其 中 中 药材 、 植 物 油脂 等 509 种 ， 中 药 成 方 及 单 味 
制剂 275 种 ;二 部 收 载 化 学 药品 、 生 物 制品 等 967 种 。 与 1985 年 版 药典 收 载 品 种 相 比 ， 一 部 新 增 80 种 ， 
二 部 新 增 213 种 ( 含 1985 年 版 药典 一 部 移 人 5 种 ); 删 去 25 种 (一 部 3 种， 二 部 22 种 ); 根据 实际 情况 对 
药品 名 称 作 了 适当 修订 。 药 典 二 部 品种 项 下 规定 的 “作用 与 用 途 ” 和 “用 法 与 用 量 ”， 分 别 改 为 “类 别 ” 和 
“剂量 *”， 另 组 织 编著 《临床 用 药 须 知 》 一 书 ， 以 指导 临床 用 药 。 有 关 品 种 的 红外 光 吸 收 图 谱 ， 收 入 《药品 
红外 光谱 集 》 另 行 出 版 ， 该 版 药典 附录 内 不 再 刊印 。 

《中 国药 典 》1990 年 版 的 第 一 、 第 二 增补 本 先后 于 1992 年 、1993 年 出 版 ， 英 文 版 于 1993 年 7 月 出 版 。 

第 五 届 药 典 委员 会 还 完成 了 《中 国药 典 》1985 年 版 增补 本 和 英文 版 的 编制 等 工作 。 

1995 年 版 (第 六 版 ) 1991 年 卫生 部 组 建 第 六 届 药 典 委员 会 ， 聘 请 委员 168 人 ,卫生 部 陈 敏 章 部 长 兼任 
主任 委员 。 同 年 5 月 16 日 至 18 日 召开 第 一 次 全 体委 员 会 议 ， 讨 论 通 过 了 委员 会 的 章程 和 编制 《中 国药 典 》 
1995 年 版 设计 方案 ， 并 成 立 由 主任 委员 、 副 主任 委员 和 专家 共 11 人 组 成 的 常务 委员 会 。 分 设 13 个 专业 
组 ， 即 中 医 专 业 组 、 中 药材 专业 组 、 中 成 药 专业 组 、 西 医 专 业 组 、 药 理 专业 组 、 化 学 药 专业 一 组 、 化 学 药 
专业 二 组 、 化 学 药 专业 三 组 、 抗 生 素 专业 组 、 生 化 药品 专业 组 、 生 物 制品 专业 组 、 放 射 性 药品 专业 组 、 药 
品名 词 专业 组 。 

1993 年 ,《 中 国药 典 》1995 年 版 附录 初稿 发 往 各 地 ， 作 为 起 草 、 修 订正 文 标准 的 依据 。1994 年 7 月 各 
地 基本 完成 了 标准 的 起 草 任 务 ， 由 药典 委员 会 各 专业 委员 会 分 别 组 织 审 稿 工 作 。1994 年 11 月 29 日 提交 常 
务 委 员 会 扩大 会 议 讨 论 审议 ， 获 得 原则 通过 ， 报 请 卫生 部 审批 付 印 。 卫 生 部 批准 颁布 《中 国药 典 》1995 年 
版 ， 自 1996 年 4 月 1 日 起 执行 。 

该 版 药典 收 载 品种 共计 2375 种 。 一 部 收 载 920 种 ， 其 中 中 药材 、 植 物 油脂 等 522 种 ， 中 药 成 方 及 单 味 
制剂 398 种 ;二 部 收 载 1455 种 ,包括 化 学 药 、 抗 生 素 、 生 化 药 、 放 射 性 药品 、 生 物 制 品 及 辅料 等 。 一 部 新 
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增 品 种 142 种 ， 二 部 新 增 品种 499 种 。 二 部 药品 外 文 名 称 改 用 英文 名 ， 取 消 拉 丁 名 ; 中文 名 称 只 收 载 药品 
法 定 通用 名 称 ， 不 再 列 副 名 。 ” 

《中 国药 典 》1995 年 版 的 第 一 、 第 二 增补 本 先后 于 1997 年 、1998 年 出 版 ， 英 文 版 于 1997 年 出 版 。 

第 六 届 药 典 委员 会 还 完成 了 《中 国药 典 》1990 年 版 的 增补 本 、 英 文 版 及 二 部 注释 和 一 部 注释 选编 、 
《药品 红外 光谱 集 》( 第 一 卷 );、《 临 床 用 药 须 知 》( 第 二 版 )、《 中 药 彩 色 图 集 )、《 中 药 薄 层 色谱 彩色 图 集 》 及 
《中 国药 品 通 用 名 称 》 的 编制 工作 。 

1993 年 5 月 21 日 卫生 部 决定 将 药典 委员 会 常设 机 构 从 中 国药 品 生物 制品 检定 所 分 离 出 来 ， 作 为 卫生 
部 的 直属 单位 。 

2000 年 版 (第 七 版 ) 1996 年 卫生 部 组 建 第 七 届 药 典 委员 会 ， 聘 请 委员 204 人 ， 其 中 名 誉 委员 18 人 ， 
卫生 部 陈 敏 章 部 长 兼任 主任 委员 。1998 年 9 月， 根据 中 编 办 〈1998) 32 号 文 ， 卫 生 部 药典 委员 会 更 名 为 国 
家 药典 委员 会 ， 并 成 建制 划 转 国家 药品 监督 管理 局 管理 。 因 管理 体制 的 变化 等 原因 ， 在 经 有 关 部 门 同 意 后 ， 
按照 第 七 届 药 典 委员 会 章程 精神 ，1999 年 12 月 第 七 届 药 典 委员 会 常务 委员 会 议 同意 调整 主任 委员 和 副 主 
任 委员 。 国 家 药品 监督 管理 局 局 长 郑 徐 黄 兼任 主任 委员 。 本 届 委 员 会 设 专业 委员 会 共 16 个 ， 分 别 为 : 中 医 
专业 委员 会 、 中 药 第 一 专业 委员 会 、 中 药 第 二 专业 委员 会 、 中 药 第 三 专业 委员 会 、 中 药 第 四 专业 委员 会 、 
医学 专业 委员 会 、 药 品名 词 专业 委员 会 、 附 录 专 业 委 员 会 、 制 剂 专业 委员 会 、 药 理 专业 委员 会 、 化 学 药品 
第 一 专业 委员 会 、 化 学 药品 第 二 专业 委员 会 、 抗 生 素 专业 委员 会 、 生 化 药品 专业 委员 会 、 放 射 性 药品 专业 
委员 会 、 生 物 制品 专业 委员 会 。 

1996 年 召开 第 七 届 药 典 委员 会 常务 委员 会 第 一 次 会 议 ， 通 过 了 《中 国药 典 》2000 年 版 设计 方案 ,一 部 
确立 了 “突出 特色 ， 立 足 提高 ”， 二 部 确立 了 “ 赶 超 与 国情 相 结 合 ， 先 进 与 特色 相 结合 ” 的 指导 思想 。1996 
年 10 月 起 ， 各 专业 委员 会 先后 召开 会 议 ， 落 实 设计 方案 提出 的 任务 并 分 工 进行 工作 。1997 年 底 至 1999 年 
10 月 ， 先 后 对 完成 的 附录 与 制剂 通则 和 药典 初稿 征求 了 各 有 关 方 面 的 意见 ， 并 先后 召开 了 16 个 专业 委员 
会 审定 稿 会 议 。《 中 国药 典 》2000 年 版 于 1999 年 12 月 经 第 七 届 药 典 委 员 会 常务 委员 会 议 审 议 通过 ， 报 请 
国家 药品 监督 管理 局 批准 颁布 ， 于 2000 年 1 月 出 版 发 行 ，2000 年 7 月 1 日 起 正式 执行 。 

该 版 药典 共 收 裁 品种 2691 种 ， 其 中 新 增 品 种 399 种 ， 修 订 品 种 562 种 。 一 部 收 载 992 种 ， 二 部 收 载 
1699 种 。 附 录 作 了 较 大 幅度 的 改进 和 提高 ， 一 部 新 增 10 个 ,修订 31 个 ， 二 部 新 增 27 个 ， 修 订 32 个 。 二 
部 附录 中 首次 收 载 了 药品 标准 分 析 方 法 验证 要 求 等 六 项 指导 原则 ， 现 代 分 析 技 术 在 这 版 药典 中 得 到 进一步 
扩大 应 用 。 为 了 严 谭 起见， 将 “剂量 ”、“ 注 意 ” 项 内 容 移 至 《临床 用 药 须 知 》。 

《中 国药 典 》2000 年 版 的 第 一 、 第 二 增补 本 先后 于 2002 年 、2004 年 出 版 ， 英 文 版 于 2002 年 出 版 。 

第 七 届 药 典 委员 会 还 完成 了 《中 国药 典 》1995 年 版 增补 本 和 英文 版 《中国 药品 通用 名 称 》( 一 九 九 八 
年 增补 本 )、《 药 品 红外 光谱 集 》( 第 二 卷 ) 及 《临床 用 药 须知 》( 第 三 版 ) 的 编制 工作 。 

2005 年 版 (第 八 版 ) 2002 年 10 月 国家 药品 监督 管理 局 (2003 年 9 月 更 名 为 国家 食品 药品 监督 管理 
局 ) 组 建 第 八 届 药 典 委员 会 ， 聘 请 委员 312 人 ， 不 再 设立 名 誉 委员 。 国 家 药品 监督 管理 局 局 长 郑 筱 芮 兼任 
主任 委员 ， 原 常务 委员 会 更 名 为 执行 委员 会 。 本 届 委 员 会 设 专业 委员 会 24 个 ， 在 上 一 届 专 业 委员 会 的 基础 
上 ， 增 设 了 民族 药 专业 委员 会 〈 筹 ) 、 微 生物 专业 委员 会 、 药 品 包装 材料 与 辅料 专业 委员 会 ;原生 物 制 品 专 
业 委员 会 扩 增 为 血液 制品 专业 委员 会 、 病 毒 制品 专业 委员 会 、 细 菌 制品 专业 委员 会 、 体 细胞 治疗 与 基因 治 
疗 专业 委员 会 、 重 组 制品 专业 委员 会 和 体外 诊断 用 生物 试剂 专业 委员 会 。 

2002 年 10 月 召开 的 第 八 届 药 典 委员 会 全 体 大 会 及 执行 委员 会 第 一 次 会 议 , 通过 了 本 届 药 典 委员 会 提 
出 的 “《 中 国药 典 》2005 年 版 设计 方案 ”*”。 设 计 方案 明 确 了 “坚持 继承 与 发 展 、 理 论 与 实际 相 结 合 ” 的 方 
针 ; 确定 了 “科学 、 实 用 、 规 范 ” 等 药典 编纂 原则 ; 决定 将 《中 国生 物 制 品 规 程 》 并 入 药典 ， 设 为 药典 三 
部 ; 并 编制 首部 中 成 药 《 临 床 用 药 须 知 》。 

2002 年 11 月 起 ， 各 专业 委员 会 先后 召开 会 议 ， 安 排 设 计 方案 提出 的 任务 并 分 别 进行 工作 。2003 年 7 
月 ， 首 先 完 成 了 附录 草案 ， 并 发 有 关 单 位 征求 意见 。2004 年 初 药典 附录 与 品种 初稿 基本 完成 ， 增 修订 内 容 
陆续 在 国家 药典 委员 会 网 站 上 公示 3 个 月 ， 征 求全 国 各 有 关 方 面 的 意见 。6 月 至 8 月 ， 各 专业 委员 会 相继 
召开 了 审定 稿 会 议 。9 月 , 《中 国药 典 》2005 年 版 经 过 第 八 届 药典 委员 会 执行 委员 会 议 审议 通过 ，12 月 报 
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请 国家 食品 药品 监督 管理 局 批准 颁布 ， 于 2005 年 1 月 出 版 发 行 ，2005 年 7 月 1 日 起 正式 执行 。 

该 版 药典 共 收 载 品 种 3217 种 ， 其 中 新 增 525 种 ， 修 订 1032 种 。 一 部 收 载 1146 种 ， 其 中 新 增 154 种 、 
修订 453 种 ; 二 部 收 载 1970 种 ， 其 中 新 增 327 种 、 修 订 522 种 ; 三 部 收 载 101 种 ， 其 中 新 增 44 种 、 修 订 
57 种 。 

该 版 药典 附录 亦 有 较 大 幅度 调整 。 一 部 收 裁 附 录 98 个， 其 中 新 增 12 个 、 修 订 48 个 ， 删 除 1 个 ; 二 部 
收 载 附 录 137 个 ， 其 中 新 增 13 个 、 修 订 65 个 、 删 除 1 个 ; 三 部 收 载 附 录 134 个 。 一 、 二 、 三 部 共同 采用 
的 附录 分 别 在 各 部 中 予以 收 载 ， 并 进行 了 协调 统一 。 

该 版 药典 对 药品 的 安全 性 问题 更 加 重视 。 药 典 一 部 增加 了 有 害 元 素 测定 法 和 中 药 注射 剂 安全 性 检查 法 
应 用 指导 原则 。 药 典 二 部 增加 了 药品 杂质 分 析 指 导 原 则 、 正 电子 类 和 锝 [”Tc] 放射 性 药品 质量 控制 指导 
原则 ; 有 126 个 静脉 注射 剂 增订 了 不 溶性 微粒 检查 ， 增 修订 细菌 内 毒素 检查 的 品种 达 112 种 ; 残留 溶剂 测 
定 法 中 引入 国际 间 已 协调 统一 的 有 关 残 留 溶剂 的 限度 要 求 ， 并 有 24 种 原料 药 增订 了 残留 溶剂 检查 。 药 典 三 
部 增订 了 逆转 录 酶 活性 检查 法 、 人 血 白 蛋白 铝 残 留 量 测定 法 等 。 该 版 药典 结合 我 国医 药 工业 的 现状 和 临床 
用 药 的 实际 情况 ， 将 原 《 浴 明度 检查 细则 和 判断 标准 》 修 订 为 “可 见 异 物 检 查 法 ”， 以 加 强 注射 剂 等 药品 的 
用 药 安全 。 

该 版 药典 根据 中 医药 理论 ， 对 收 载 的 中 成 药 标 准 项 下 的 〔 功 能 与 主治 ] 进行 了 科学 规范 。 

该 版 药典 三 部 源 于 《中 国生 物 制品 规程 》。” 自 1951 年 以 来 ， 该 规程 已 有 六 版 颁布 执行 ， 分 别 为 1951 年 
及 1952 年 修订 版 、1959 年 版 、1979 年 版 、1990 年 版 及 1993 年 版 〈 诊 断 制品 类 )、1995 年 版 、2000 年 版 
及 2002 年 版 增补 本 。2002 年 翻译 出 版 了 第 一 部 英文 版 《中 国生 物 制品 规程 》(2000 年 版 )。 

《中 国药 典 》2005 年 版 的 增补 本 于 2009 年 年 初出 版 ， 英 文 版 于 2005 年 9 月 出 版 。 

第 八 届 药 典 委员 会 还 完成 了 《中 国药 典 》2000 年 版 增补 本 、《 药 品 红外 光谱 集 》( 第 三 卷 ) 《临床 用 药 
须知 》( 中 成 药 第 一 版 、 化 学 药 第 四 版 ) 及 《中 国药 典 》2005 年 版 英文 版 的 编制 工作 。 

2010 年 版 (第 九 版 ) 2007 年 11 月 国家 食品 药品 监督 管理 局 组 建 第 九 届 药典 委员 会 。 该 届 新 增 委 员 的 
遵 选 首次 向 社会 公开 选拔 ， 采 取 差 额 选 举 、 无 记名 投票 的 方式 选举 新 增 委 员 。 该 届 委 员 会 共有 323 名 委员 
组 成 ， 其 中 续聘 委员 163 名 、 新 增 委 员 160 名 (2008 年 增补 2 名 )。 国 家 食品 药品 监督 管理 局 局 长 邵明立 
兼任 主任 委员 。 该 届 委 员 会 下 设 执行 委员 会 和 25 个 专业 〈 工 作 ) 委员 会 。 在 上 一 届 专 业 委 员 会 的 基础 上 ， 
正式 成 立民 族 医药 专业 委员 会 ;增设 政策 与 发 展 委员 会 、 标 准 物 质 专 业 委 员 会 、 标 准 信 息 工 作 委员 会 、 注 
射 剂 工作 委员 会 等 4 个 专业 (工作) 委员 会 ; 取消 原 体 细胞 治疗 与 基因 治疗 专业 委员 会 ;将 原 体 外 诊断 用 
生物 试剂 专业 委员 会 与 原 血 液 制品 专业 委员 会 合并 为 血液 制品 专业 委员 会 ; 将 原 4 个 中 药 专业 委员 会 调整 
重组 为 中 药材 与 饮片 专业 委员 会 、 中 成 药 专业 委员 会 和 天 然 药 物 专业 委员 会 3 个 专业 委员 会 。 

2007 年 12 月 召开 第 九 届 药 典 委员 会 成 立 嗓 全 体委 员 大 会 ， 会 议 审议 修订 了 《药典 委员 会 章程 ，， 并 通 
过 了 “中 国药 典 》2010 年 版 编制 大 纲 ”， 编 制 大 纲 明 确 了 《中 国药 典 》2010 年 版 编制 工作 的 指导 思想 、 基 
本 原则 、 发 展 目 标 和 主要 任务 。 随 后 ， 各 专业 委员 会 分 别 开 展 工 作 ， 进 行 品种 六 选 、 科 研 立 项 、 任 务 落实 。 

该 版 药典 在 编制 工作 的 组 织 保障 和 科学 管理 方面 进行 了 大 胆 探索 和 管理 上 的 创新 。 药 典 部 分 科研 任务 
首次 以 《标准 研究 课题 任务 书 》 的 形式 ， 明 晰 承担 单位 的 职责 与 义务 ， 明 确 项 目的 工作 任务 、 研 究 目标 、 
考核 指标 及 进度 要 求 。2008 年 12 月 首次 在 编制 工作 进行 的 过 程 中 召开 全 体委 员 参 加 的 药典 工作 会 议 ， 研 
究 解 决 药典 编制 工作 中 存在 的 问题 。2009 年 3 月 至 8 月 各 专业 委员 会 相继 集中 召开 审定 稿 会 议 。2009 年 8 
月 27 日 提交 第 九 届 药典 委员 会 执行 委员 会 扩大 会 议 讨 论 审议 ， 获 得 原则 通过 。 该 版 药典 于 2010 年 1 月 出 
版 发 行 ， 自 2010 年 7 月 1 日 起 正式 执行 。 

该 版 药典 与 历 版 药典 比较 ， 收 载 品 种 明显 增加 。 共 收 载 品 种 4567 种 ， 其 中 新 增 1386 种 ， 修 订 2237 
种 。 药 典 一 部 收 载 品 种 2165 种 ， 其 中 新 增 1019 种 、 修 订 634 种 ; 药典 二 部 收 载 品种 2271 种 ， 其 中 新 增 
330 种 、 修 订 1500 种 ; 药典 三 部 收 载 品 种 131 种 ， 其 中 新 增 37 种 、 修 订 94 种 。 

该 版 药典 附录 一 部 收 载 附 录 112 个 ， 其 中 新 增 14 个 、 修 订 47 个 ; 二 部 收 载 附 录 152 个 ， 其 中 新 增 15 
个 、 修 订 69 个 ; 三 部 收 载 附 录 149 个 ， 其 中 新 增 18 个 、 修 订 39 个 。 一 、 二 、 三 部 共同 采用 的 附录 分 别 在 
各 部 中 予以 收 载 ， 并 尽 可 能 做 到 统一 协调 、 求 同 存 异 、 体 现 特色 。 
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尊 再 2 关 


该 版 药典 中 现代 分 析 技术 得 到 进一步 扩大 应 用 ， 除 在 附录 中 扩大 收 载 成 熟 的 新 技术 方法 外 ， 品 种 正文 
中 进一步 扩大 了 对 新 技术 的 应 用 ; 药品 的 安全 性 保障 得 到 进一步 加 强 ， 除 在 凡 例 和 附录 中 加 强 安全 性 检查 
总 体 要 求 外 ， 在 品种 正文 标准 中 增加 或 完善 安全 性 检查 项 目 ; 对 药品 质量 可 控 性 、 有 效 性 的 技术 保障 得 到 
进一步 提升 ， 除 在 附录 中 新 增 和 修订 相关 的 检查 方法 和 指导 原则 外 ， 在 品种 正文 标准 中 增加 或 完善 有 效 性 
检查 项 目 ; 为 适应 药品 监督 管理 的 需要 ， 制 剂 通则 中 新 增 了 药 用 辅料 总 体 要 求 ; 积极 引入 了 国际 协调 组 织 
在 药品 杂质 控制 、 无 菌 检查 法 等 方面 的 要 求 和 限度 。 此 外 ， 该 版 药典 也 体现 了 对 野生 资源 保护 与 中 药 可 持 
续 发 展 的 理念 ， 不 再 收 载 濒 危 野 生 药 材 。 

第 九 届 药 典 委员 会 还 完成 了 《中 国药 典 》2005 年 版 增补 本 、《 药 品 红外 光谱 集 》( 第 四 卷 )、《 临 床 用 药 
须知 》( 中 药材 和 饮片 第 一 版 、 中 成 药 第 二 版 、 化 学 药 第 五 版 )、《 中 药材 显 微 鉴 别 彩色 图 鉴 》 及 《中 药材 薄 
层 色谱 彩色 图 集 》 (第 一 船 、 第 二 册 〉 的 编制 工作 。 

2015 年 版 (第 十 版 ) 2010 年 12 月 国家 食品 药品 监督 管理 局 (2013 年 3 月 22 日 更 名 为 国家 食品 药品 监 
督 管理 总 局 ) 组 建 第 十 届 药 典 委员 会 。 本 届 药 典 委员 迟 选 工作 按照 新 修订 的 《新 增 委员 浊 选 办 法 》 和 《第 十 
届 药 典 委员 会 委员 六 选 工作 方案 》， 向 全 社会 公开 征集 新 增 委员 候选 人 ， 并 采取 差额 选举 、 无 记名 投票 的 方 
式 选举 新 增 委员 。 本 届 委 员 会 共有 委员 351 名 ， 其 中 续聘 委员 248 名 ， 新 增 委员 103 名 。 时 任 第 十 一 届 全 
国人 大 常委 会 副 委 员 长 桑 国 卫 任 名 誉 主任 委员 ， 时 任 卫 生 部 部 长 陈竺 任 主任 委员 ， 时 任 卫 生 部 副 部 长 、 国 
家 药品 监督 管理 局 局 长 邵明立 任 常 务 副 主任 委员 。 本 届 委 员 会 下 设 执行 委员 会 和 23 个 专业 委员 会 。 执 行 委 
员 会 委员 共计 67 名 ， 其 中 院士 委员 28 名 、 资 深 专家 3 名 、 各 专业 委员 会 主任 20 名 、 相 关 部 委 专 家 4 名 、 
总 局 相关 技术 单位 负责 人 ?7 名 。 根 据 药典 标准 工作 需要 ， 本 届 委 员 会 以 第 九 届 药 典 委员 会 专业 委员 会 设置 
为 基础 ， 对 专业 委员 会 的 设立 进行 了 适当 调整 ， 为 加 强化 学 药 标 准 的 制定 工作 ， 增 设 了 化 学 药品 第 三 专业 
委员 会 ， 扩 大 化 学 药 委员 的 人 数 ; 同时 ， 根 据 实际 工作 和 需要， 取消 政策 与 发 展 委 员 会 、 标 准 信 息 工作 委员 
会 和 注射 剂 工作 委员 会 。 

2010 年 12 月 第 十 届 药 典 委员 会 成 立 暨 全 体委 员 大 会 召开 。 会 议 审 议 通 过 了 “《 中 国药 典 》2015 年 版 编 
制 大 纲 ”， 编 制 大 纲 明 确 了 《中 国药 典 》2015 年 版 编制 工作 的 指导 思想 、 基 本 原则 、 发 展 目标 和 主要 任务 。 

按照 《国家 药品 安全 “十 二 五 ”规划 》 的 要 求 ， 国 家 药典 委员 会 以 实施 “国家 药品 标准 提高 行动 计划 ” 
为 基础 ， 组 织 各 专业 委员 会 和 相关 机 构 开展 药典 编制 工作 。 药 典 委员 会 常设 机 构 首 次 将 ISO 9001 质量 管理 
体系 引入 药典 编制 的 全 过 程 管理 ， 按 照 规范 的 “中 国药 典 编制 工作 程序 ”开展 品种 洲 选 、 课 题 立 项 、 试 验 
研究 、 标 准 起 草 、 复 核 和 审定 等 各 项 工作 ,稳步 推进 本 版 药典 编制 工作 。2015 年 2 月 4 日 《中 国药 典 》 
2015 年 版 经 第 十 届 药 典 委员 会 执行 委员 会 全 体会 议 审 议 通 过 ， 于 2015 年 6 月 5 日 经 国家 食品 药品 监督 管 
理 总 局 批准 颁布 ， 自 2015 年 12 月 1 日 起 实施 。 

本 版 药典 进一步 扩大 药品 品种 的 收 载 和 修订 ， 共 收 载 品 种 5608 种 。 一 部 收 载 品 种 2598 种 ， 其 中 新 增 
品种 440 种 、 修 订 品 种 517 种 、 不 收 载 品种 7 种 。 二 部 收 载 品种 2603 种 ， 其 中 新 增 品种 492 种 、 修 订 品 种 
415 种 、 不 收 载 品种 28 种 。 三 部 收 载 品种 137 种 ， 其 中 新 增 品 种 13 种 、 修 订 品 种 105 种 、 新 增生 物 制品 
通则 1 个 、 新 增生 物 制品 总 论 3 个 、 不 收 载 品 种 6 种 。 本 版 药典 首次 将 上 版 药典 附录 整合 为 通则 ， 并 与 药 
用 辅料 单独 成 卷 作 为 《中 国药 典 》 四 部 。 四 部 收 载 通 则 总 数 317 个 ， 其 中 制剂 通则 38 个 、 检 测 方法 240 个 
(新 增 27 个 ) 、 指 导 原 则 30 个 (新 增 15 个 )、 标 准 品 、 标 准 物 质 及 试 液 试 药 相关 通则 9 个 。 药 用 辅料 收 载 
270 种 ， 其 中 新 增 137 种 、 修 订 97 种 、 不 收 载 2 种。 

本 版 药典 完善 了 药典 标准 体系 的 建设 ， 整 体 提升 质量 控制 的 要 求 ， 进 一 步 扩 大 了 先进 、 成 熟 检测 技术 
的 应 用 ， 药 用 辅料 的 收 载 品种 大 幅 增 加 ， 质 量 要 求 和 安全 性 控制 更 加 严格 ， 使 《中 国药 典 》 的 引领 作用 和 
技术 导向 作用 进一步 体现 。 

在 编制 本 版 药典 的 过 程 中 ， 还 完成 了 《中 国药 典 》2010 年 版 第 一 、 二 、 三 增补 本 , 《红外 光谱 集 》( 第 
五 卷 ),《 中 国药 品 通用 名 称 》, 《国家 药品 标准 工作 手册 》 (第 四 版 ), 《中 国药 典 注释 》 的 编制 和 修订 工作 ， 
组 织 开展 了 《中 国药 典 》2015 年 版 英文 版 、《 临 床 用 药 须 知 》2015 年 版 的 编制 工作 。 
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本 版 药典 (四 部 ) 新 增 通则 名 单 


吸入 制剂 

国家 药品 标准 物质 通则 

电感 耦合 等 离子 体质 谱 法 

拉 曼 光谱 法 〈 原 为 指导 原则 ) 

X 射线 衍射 法 (增加 新 方法 ) 

超 临 界 流体 色谱 法 

临界 点 色谱 法 

澄清 度 检 查 法 (增加 新 方法 ) 

溶出 度 与 释放 度 测 定 法 (增加 新 方法 ) 
吸入 制剂 微细 粒子 空气 动力 学 特性 测定 法 〈 增 加 新 
方法 ) 

黏附 力 测定 法 (增加 新 方法 ) 

抑 菌 效力 检查 法 〈 原 为 指导 原则 ) 

组 胺 类 物质 检查 法 

肝素 生物 测定 法 (增加 新 方法 ) 

末 和 砷 元 素 形 态 及 其 价 态 测定 法 

二 氧化 硫 残 留 量 测定 法 (增加 新 方法 ) 
农药 残留 量 测定 法 (增加 新 方法 ) 

黄 曲霉 毒素 测定 法 〈 增 加 新 方法 ) 
单 抗 分 子 大 小 变异 体 测定 法 

游离 甲醛 测定 法 

羟 胺 残留 量 测定 法 
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3523 
3530 
3531 
3532 
3533 
3701 
9012 
9015 
9106 
9107 
9204 
9205 
9206 
9302 
9303 
9304 
9305 
9601 
9621 
9622 
9901 


血液 制品 生产 用 人 血浆 病毒 核酸 检测 技术 要 求 
干扰 素 生 物 学 活性 测定 法 

鼠 神经 生长 因子 生物 学 活性 测定 法 

尼 妥 珠 单 抗 生 物 学 活性 测定 法 

重组 人 白介素 -11 生物 学 活性 测定 法 

A 型 肉 毒 毒素 效 价 测定 法 

生物 制品 国家 标准 物质 目录 

生物 样品 定量 分 析 方 法 验证 指导 原则 

药品 晶 型 研究 及 晶 型 质量 控制 指导 原则 
基于 基因 芯片 的 药物 评价 技术 与 方法 指导 原则 
中 药材 DNA 条 形 码 分 子 鉴 定 法 指导 原则 
微生物 鉴定 指导 原则 

药品 洁净 实验 室 微生物 监测 和 控制 指导 原则 
无 菌 检查 用 隔离 系统 验证 指导 原则 

中 药 有 害 残留 物 限量 制定 指导 原则 
色素 测定 法 指导 原则 

中 药 中 铝 、 铬 、 铁 、 钢 元 素 测定 指导 原则 
中 药 中 真菌 毒素 测定 指导 原则 

药 用 辅料 功能 性 指标 研究 指导 原则 

药 包 材 通用 要 求 指导 原则 

药 用 玻璃 材料 和 容器 指导 原则 

国家 药品 标准 物质 制备 指导 原则 


本 版 药典 (四 部 ) 未 收 载 2010 年 版 药典 附录 名 单 


拉 曼 光谱 法 指导 原则 


YN 


抑 菌 剂 效力 检查 法 指导 原则 


本 版 药典 (四 部 ) 新 增 药 用 辅料 品种 名 单 


乙 交 酯 丙 交 酯 共聚 物 (5050)( 供 注射 用 ) 
乙 交 酯 丙 交 酯 共聚 物 (7525)( 供 注射 用 ) 
乙 交 酯 丙 交 本 共聚 物 (8515)( 供 注射 用 ) 
乙 基 纤维 素 水 分 散 体 

乙 基 纤 维 素 水 分 散 体 (B 型 ) 
乙醇 

二 丁 基 羟 基 甲 茶 

二 氧化 碳 

十 八 醇 

十 六 十 八 醇 

十 六 醇 

丁香 茎 叶 油 

丁香 油 

丁香 酚 

三 硅 酸 镁 

三 氨 芒 糖 

大 豆 磷 脂 ( 供 注射 用 ) 

小 麦 淀粉 

山梨 酸 钾 

门 冬 氨 酸 

门 冬 酰 胺 

马 来 酸 

马铃薯 淀粉 

无 水 碳酸 钠 

无 水 磷酸 毛 钙 

木薯 淀 粉 

D - 木 糖 

木 糖 醇 

牛 磺 酸 

月 桂 酰 聚 氧 乙 烯 (12) 甘 油 栈 
月 桂 酰 聚 气 乙烯 (32) 甘 油 酯 
月 桂 酰 聚 氧 乙烯 (6) 甘 油 酯 
月 桂 酰 聚 氧 乙烯 (8) 甘 油 酯 
正 丁 醇 

甘油 

甘油 三 乙醚 

甘油 磷酸 钙 

甘氨酸 

可 可 脂 

可 压 性 蔗糖 

可 溶性 淀粉 

两 二 醇 ( 供 注射 用 ) 


丙 氨 酸 

丙烯 酸 乙 酯 - 甲 基 丙 烯 酸 甲 酯 共聚 物 水 分 
散 体 

丙 酸 

卡 波 姆 共聚 物 
西 黄 著 胶 

色 氨 酸 

冰 醋 酸 

麦芽 酚 

壳 聚 糖 

低 取代 卷 丙 纤维 素 
谷 氨 酸 钠 

辛酸 

辛酸 钠 
没食子 酸 

尿素 
阿拉 伯 半 乳 聚 糖 
纯化 水 
环 甲 基 硅 酮 

葵 扎 氯 镁 

葵 扎 溴 匀 

葵 甲 醇 

油 酰 聚 氧 乙 烯 甘油 酯 
油 酸 钠 

油 酸 聚 氧 乙烯 酯 
泊 洛 沙 姆 407 
组 氨 酸 

构 梅 酸 三 乙 酯 
构 攀 酸 三 正 丁 酷 
枸 橡 酸 钠 

氧 氧 化 钾 
亮 氨 酸 
活性 类 ( 供 注射 用 ) 
氧化 钙 

氧化 锌 

氧化 镁 

氨 丁 三 醇 

胶 态 二 氧化 硅 
粉 状 纤维 素 

烟 酰胺 

烟 酸 

酒石酸 钠 


海藻 酸 

海藻 糖 

预 胶 化 羟 丙 基 淀 粉 
硅化 微 晶 纤维 率 
脱氧 胆 酸 钠 
羚 乙 纤维 素 

羟 丙 甲 纤 维 素 邻 苯 二 甲酸 酯 
羟 丙 基 淀 粉 空心 胶 宫 
羟 茶 茶 栈 

液 状 石蜡 
淀粉 水 解 寡 糖 

蛋黄 卵 磷脂 ( 供 注 射 用 ) 
维生素 王 琥珀 酸 聚 乙 二 醇 酯 
琥珀 酸 

硬 脂 酸 锌 

硝酸 钾 

硫酸 铅 

硫酸 铵 

硫酸 产 唑 啉 

氧化 钙 
氢化 钠 ( 供 注射 用 ) 
氯 化 钾 

氯化镁 

氯 甲 本 

稀 醋 酸 

稀 磷酸 

焦 糖 

滑石 粉 

栈 氨 酸 

硼砂 

硼酸 

微 晶 蜡 

腺 呆 哈 

羧 甲 纤维 素 钙 

聚 乙 二 醇 300( 供 注射 用 ) 
聚 乙 二 醇 400( 供 注射 用 ) 
聚 山 梨 酯 80( 供 注射 用 ) 
聚 氧 乙烯 

聚 氧 乙烯 (35) 草 麻油 
芒 糖 八 醋酸 栈 
蔗糖 丸 芯 

碱 石灰 
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碳酸 丙烯 酯 酯 酸 羟 丙 甲 纤维 素 瑟 珀 酸 酯 磷酸 钙 

碳酸 氨 钠 统 氨 酸 磷酸 氨 二 詹 
碳酸 氨 钾 薄荷 脑 磷酸 淀粉 钠 
精 氨 酸 磷酸 麻 香 草 酚 


本 版 药典 (四 部 ) 未 收 载 2010 年 版 药典 药 用 辅料 品种 名 单 


邻 葵 二 甲酸 二 乙 酯 硫 柳 末 


总 则 


一 、《 中 华人 民 共 和 国药 典 》 简 称 《 中 国药 典 》， 依 据 《 中 华人 民 共 和 国药 品 管理 法 》 组 织 制定 和 颁布 
实施 。《 中 国药 典 》 一 经 颁布 实施 ， 其 同 品 种 的 上 版 标准 或 其 原 国家 标准 即 同时 停止 使 用 。 

《中 国药 典 》 由 一 部 、 二 部 、 三 部 、 四 部 及 其 增补 本 组 成 。 一 部 收 载 中 药 ， 二 部 收 载 化 学 药品 ， 三 部 收 
载 生 物 制品 ， 四 部 收 载 通则 和 药 用 辅料 。 除 特别 注 明 版 次 外 ,《 中 国药 典 》 均 指 现行 版 《中 国药 典 》。 

本 部 为 《中 国药 典 》 四 部 。 

二 、 国 家 药品 标准 由 凡 例 与 正文 及 其 引用 的 通则 共同 构成 。 本 部 药典 收 载 的 凡 例 与 通则 对 未 载 人 本 部 
药典 的 其 他 药品 标准 具 辣 等 效力 。 

三 、 凡 例 是 为 正确 使 用 《中 国药 典 》 进 行 药 品质 量 检 定 的 基本 原则 ， 是 对 《中 国药 典 》 正 文 、 通 则 与 
药品 质量 检定 有 关 的 共性 问题 的 统一 规定 。 

四 、 凡 例 和 通则 中 采用 “ 除 另 有 规定 外 ”这 一 用 语 ， 表 示 存 在 与 凡 例 或 通则 有 关 规 定 不 一 致 的 情况 时 ， 
则 在 正文 中 另 作 规定 ， 并 按 此 规定 执行 。 

五 、 正 文中 引用 的 药品 系 指 本 版 药典 收 载 的 品种 ， 其 质量 应 符合 相应 的 规定 。 

六 、 正 文 所 设 各 项 规定 是 针对 符合 《药品 生产 质量 管理 规范 》 (Good Manufacturing Practices，GMP) 
的 产品 而 言 。 任 何 违 反 GMP 或 有 未 经 批准 添加 物质 所 生产 的 药品 ， 即 使 符合 《中 国药 典 》 或 按照 《中 国 
药典 》 没 有 检 出 其 添加 物质 或 相关 杂质 ， 亦 不 能 认为 其 符合 规定 。 

七 、《 中 国药 典 》 的 英文 名 称 为 Pharmacopoeia of the People's Republic of China; 英文 简称 为 Chinese 
Pharmacopoeia; 英文 缩写 为 ChP。 


正 文 


八 、《 中 国药 典 》 各 品种 项 下 收 载 的 内 容 为 标准 正文 。 正 文系 根据 药物 自身 的 理化 与 生物 学 特性 ， 按 照 
批准 的 处 方 来 源 、 生 产 工艺 、 贮 藏 运输 条 件 等 所 制定 的 、 用 以 检测 药品 质量 是 否 达 到 用 药 要 求 并 衡量 其 质 
量 是 否 稳定 均一 的 技术 规定 。 

九 、 药 用 辅料 标准 正文 内 容 一 般 包 括 : (1) 品名 (包括 中 文 名 、 汉 语 拼音 与 英文 名 ); (2) 有 机 物 的 结 
构 式 ; (3) 分 子 式 、 分 子 量 与 CAS 编号 ; (4) 来 源 ; (5) 制 法 ; (6) 性 状 ; (7) 鉴别 ; (8〉 理化 检查 ; 
(9) 含量 测定 ; (10)〉 类 别 ; (11) 贮藏 ，(12) 标示 等 。 


通 则 


十 、 通 则 主要 收 载 制剂 通则 、 通 用 检测 方法 各 指导 原则 。 制 剂 通则 系 按照 药物 剂型 分 类 ， 针 对 剂型 特 
点 所 规定 的 基本 技术 要 求 ; 通用 检测 方法 系 各 正文 品种 进行 相同 检查 项 目的 检测 时 所 应 采用 的 统一 的 设备 、 
程序 、 方 法 及 限度 等 ; 指导 原则 系 为 执行 药典 、 考 察 药品 质量 、 起 草 与 复核 药品 标准 等 所 制定 的 指导 性 
规定 。 


名 称 与 编排 


十 一 、 正 文 收 载 的 药品 中 文 名 称 通常 按照 《中 国药 品 通用 名 称 》 收 载 的 名 称 及 其 命名 原则 命名 , 《中国 
区 
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药典 》 收 载 的 药品 中 文 名 称 均 为 法 定名 称 ; 本 版 药典 收 载 的 原料 药 英文 名 除 另 有 规定 外 ， 均 采用 国际 非 专 
利 药 名 (lnternational Nonproprietary Names，ININ) 。 

有 机 药物 的 化 学 名 称 系 根据 中 国 化 学 会 编撰 的 《有 机 化 学 命名 原则 》 命 名 ， 和 母体 的 选 定 与 国际 纯粹 与 
应 用 化 学 联合 会 (International Union of Pure and Applied Chemistry，IUPAC) 的 命名 系统 一 致 。 

十 二 、 药 品 化 学 结构 式 按 照 世 界 卫 生 组 织 (World Health Organization，WHO) 推 荐 的 “药品 化 学 结构 
式 书写 指南 ”书写 。 

十 三 、 正 文 按 药 品 中 文 名 称 笔画 顺序 排列 ， 同 笔画 数 的 字 按 起 笔 笔 形 一 上 | 上 、 一 的 顺序 排列 ;通则 包 
括 制剂 通则 、 通 用 检测 方法 和 指导 原则 ， 按 分 类 编码 ; 索引 分 按 汉 语 拼音 顺序 排序 的 中 文 索 引 以 及 英文 名 
和 中 文 名 对 照 的 索引 。 


项 目 与 要 求 


十 四 、 制 法 项 下 主要 记载 药品 的 重要 工艺 要 求 和 质量 管理 要 求 。 

(1) 所 有 药品 的 生产 工艺 应 经 验证 ， 并 经 国务 院 药品 监督 管理 部 门 批准 ， 生 产 过 程 均 应 符合 《药品 生 
产 质量 管理 规范 》 的 要 求 。 

(2) 来 源 于 动物 组 织 提 取 的 药品 ， 其 所 用 动物 种 属 要 明确 ， 所 用 脏 器 均 应 来 自 经 检疫 的 健康 动物 ， 涉 
及 牛 源 的 应 取 自 无 牛 海绵 状 脑病 地 区 的 健康 牛 群 ;， 来源 于 人 尿 提取 的 药品 ， 均 应 取 自 健康 人 群 。 上 述 药 品 
均 应 有 明确 的 病毒 灭 活 工艺 要 求 以 及 质量 管理 要 求 。 

(3) 直接 用 于 生产 的 菌 种 、 毒 种 、 来 自 人 和 动物 的 细胞 、DNA 重组 工程 菌 及 工程 细胞 ， 来 源 途 径 应 经 
国务 院 药品 监督 管理 部 门 批 准 并 应 符合 国家 有 关 的 管理 规范 。 

十 五 、 性 状 项 下 记载 药品 的 外 观 、 身 、 味 、 溶 解 度 以 及 物理 常数 等 ， 在 一 定 程度 上 反映 药品 的 质量 
特性 。 

(1) 外 观 性 状 是 对 药品 的 色泽 和 外 表 感 观 的 规定 。 

(2) 溶解 度 是 药品 的 一 种 物理 性 质 。 各 品种 项 下 选用 的 部 分 溶剂 及 其 在 该 溶剂 中 的 溶解 性 能 ， 可 供 精 
制 或 制备 溶液 时 参考 ; 对 在 特定 溶剂 中 的 溶解 性 能 需 作 质量 控制 时 ， 在 该 品种 检查 项 下 另 作 具体 规定 。 药 
品 的 近似 溶解 度 以 下 列 名 词 术 语 表示 : 

极 易 溶解 系 指 溶质 1g(ml) 能 在 溶剂 不 到 1ml 中 溶解 ; 


易 溶 系 指 溶质 1g(m) 能 在 溶剂 1 一 不 到 10ml 中 溶解 ; 
溶解 系 指 溶质 1g(m]) 能 在 溶剂 10 一 不 到 30ml 中 溶解 ; 

略 溶 系 指 溶质 1g(ml) 能 在 溶剂 30 一 不 到 100ml 中 溶解 ; 
微 溶 系 指 溶质 1g(ml) 能 在 溶剂 100 一 不 到 1000ml 中 溶解 ; 


极 微 溶解 系 指 溶质 1g(ml) 能 在 溶剂 1000 一 不 到 10 000ml 中 溶解 ; 
几乎 不 溶 或 不 溶 系 指 溶质 1gCml) 在 溶剂 10 000ml 中 不 能 完全 溶解 。 
试验 法 : 除 男 有 规定 外 ， 称 取 研 成 细 粉 的 供 试 品 或 量 取 液体 供 试 品 ， 于 25C 土 2C 一 定 容量 的 溶剂 中 ， 
每 隔 5 分 钟 强力 振 摇 30 秒 钟 ， 观 察 30 分 钟 内 的 溶解 情况 ， 如 无 目 视 可 见 的 溶质 颗粒 或 液 滴 时 ， 即 视 为 完 
全 溶解 。 
(3) 物理 常数 包括 相对 密度 、 饮 程 、 熔 点 、 凝 点 、 比 旋 度 、 折 光 率 、 黏 度 、 吸 收 系数 、 碘 值 、 皂 化 值 
和 酸 值 等 ， 其 测定 结果 不 仅 对 药品 有 具有 鉴别 意义 ， 也 可 反映 药品 的 纯度 ， 是 评价 药品 质量 的 主要 指标 之 一 。 
六 、 鉴 别 项 下 规定 的 试验 方法 ， 系 根据 反映 该 药品 某 些 物理 、 化 学 或 生物 学 等 特性 所 进行 的 药物 鉴 
别 试验 ， 不 完全 代表 对 该 药品 化 学 结构 的 确证 。 
十 七 、 检 查 项 下 包括 反映 药品 的 安全 性 与 有 效 性 的 试验 方法 和 限度 、 均 一 性 与 纯度 等 制备 工艺 要 求 等 
内 容 ; 对 于 规定 中 的 各 种 杂质 检查 项 目 ， 系 指 该 药品 在 按 既 定 工艺 进行 生产 和 正常 贮藏 过 程 中 可 能 含有 或 
产生 并 需要 控制 的 杂质 (如 残留 溶剂 、 有 关 物 质 等 ); 改变 生产 工艺 时 需 另 考虑 增 修 订 有 关 项 目 。 


X 
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对 于 生产 过 程 中 引入 的 有 机 溶剂 ， 应 在 后 续 的 生产 环节 予以 有 效 去 除 。 除 正文 已 明确 列 有 “残留 溶剂 ” 
检查 的 品种 必须 对 生产 过 程 中 引入 的 有 机 溶剂 依法 进行 该 项 检查 外 ， 其 他 未 在 “残留 溶剂 ”项 下 明确 列 出 
的 有 机 溶剂 或 未 在 正文 中 列 有 此 项 检查 的 各 品种 ， 如 生产 过 程 中 引入 或 产品 中 残留 有 机 溶剂 ， 均 应 按 通 则 
“残留 溶剂 测定 法 ”检查 并 应 符合 相应 溶剂 的 限度 规定 。 

供 直接 分 装 成 注射 用 无 菌 粉末 的 原料 药 ， 应 按照 注射 剂 项 下 相应 的 要 求 进行 检查 ， 并 应 符合 规定 。 

各 类 制剂 ， 除 另 有 规定 外 ， 均 应 符合 各 制剂 通则 项 下 有 关 的 各 项 规定 。 

十 八 、 含 量 测定 项 下 规定 的 试验 方法 ， 用 于 测定 原料 及 制剂 中 有 效 成 分 的 含量 ， 一 般 可 采用 化 学 、 仪 
器 或 生物 测定 方法 。 

十 九 、 类 别 系 按 药品 的 主要 作用 与 主要 用 途 或 学 科 的 归属 划分 ， 不 排除 在 临床 实践 的 基础 上 作 其 他 类 
别 药物 使 用 。 

二 十 、 制 剂 的 规格 ， 系 指 每 一 支 、 片 或 其 他 每 一 个 单位 制剂 中 含有 主 药 的 重量 (或 效 价 ) 或 合 量 (%) 或 
装 量 。 注 射 液 项 下 ， 如 为 “lml : 10mg”， 系 指 lml 中 含有 主 药 10mg; 对 于 列 有 处 方 或 标 有 浓度 的 制剂 ， 
也 可 同时 规定 装 量规 格 。 

二 十 一 、 贮 藏 项 下 的 规定 ， 系 为 避免 污染 和 降解 而 对 药品 贮存 与 保管 的 基本 要 求 ， 以 下 列 名 词 术语 


表示 ， 
遗 光 系 指 用 不 透 光 的 容器 包装 ， 例 如 棕色 容器 或 黑 纸 包 衷 的 无 色 透 明 、 半 透明 容器 ; 
_ 吉 光 系 指 避 免 日 光 直射 ; 
密闭 系 指 将 容器 密闭 ， 以 防止 尘土 及 异物 进入 ; 
密封 系 指 将 容器 密封 以 防止 风化 、 吸 潮 、 挥 发 或 异物 进入 ; 


熔 封 或 严 封 系 指 将 容器 熔 封 或 用 适宜 的 材料 严 封 ， 以 防止 空气 与 水 分 的 侵入 并 防止 污染 ; 
阴凉 处 系 指 不 超过 20"C ; 
凉 暗 处 系 指 避 光 并 不 超过 20?YC ; 
冷 处 系 指 2 一 10YC 
常温 系 指 10 一 30'C 。 
除 另 有 规定 外 ， 贮 藏 项 下 未 规定 贮藏 温度 的 一 般 系 指 常温 。 
二 十 二 、 制 剂 中 使 用 的 原料 药 和 药 用 辅料 ， 均 应 符合 本 版 药典 的 规定 ; 本 版 药典 未 收 载 者 ， 必 须 制 定 
符合 药 用 要 求 的 标准 ， 并 需 经 国务 院 药 品 监 督 管理 部 门 批准 。 
同一 原料 药 用 于 不 同 制剂 (特别 是 给 药 途径 不 同 的 制剂 ) 时 ， 需 根据 临床 用 药 要 求 制定 相应 的 质量 控制 
项 目 。 
制剂 生产 使 用 的 药 用 辅料 ， 应 符合 现行 国务 院 药 品 监督 管理 部 门 关 于 药 用 辅料 管理 的 有 关 规 定 ， 以 及 
本 版 药典 四 部 药 用 辅料 (通则 0251) 的 有 关 要 求 ; 
本 版 药典 收 载 的 药 用 辅料 标准 是 对 在 品种 【类 别 】 项 下 规定 相应 用 途 辅 料 的 基本 要 求 。 
制剂 生产 企业 使 用 的 药 用 辅料 即使 符合 本 版 药典 药 用 辅料 标准 ， 也 应 进行 药 用 辅料 标准 的 适用 性 验证 。 
药 用 辅料 标准 适用 性 验证 应 充分 考虑 药 用 辅料 的 来 源 、 工 艺 ， 以 及 制备 制剂 的 特点 、 给 药 途径 、 使 用 
人 群 以 及 使 用 剂量 等 相关 因素 的 影响 。 
药 用 辅料 生产 用 原料 以 及 生产 工艺 应 得 到 国家 药品 监督 管理 部 门 的 认可 ， 药 用 辅料 生产 全 过 程 中 不 得 
加 入 任何 未 经 许可 的 物质 成 分 。 
在 采用 本 药典 收 载 的 药 用 辅料 时 ， 还 应 考虑 制备 制剂 的 给 药 途 径 、 制 剂 用 途 、 配 方 组 成 、 使 用 剂量 等 
其 他 因素 对 其 安全 性 的 影响 。 根 据 制 剂 的 安全 风险 的 程度 ， 选择 相 应 等 级 的 药 用 辅料 。 特 别 是 对 注射 剂 、 
眼 用 制剂 等 高 风险 制剂 ， 在 适用 性 、 安 全 性 、 稳 定性 等 符合 要 求 的 前 提 下 应 尽 可 能 选择 供 注射 用 级 别 的 药 
用 辅料 。 
采用 本 版 药典 收 载 的 药 用 辅料 对 制剂 的 适用 性 及 安全 性 等 可 能 产生 影响 时 ， 生 产 企业 应 根据 制剂 的 特 
点 ， 采 用 符合 要 求 的 药 用 辅料 ， 并 建立 相应 的 药 用 辅料 标准 ， 经 药品 监管 部 门 批准 后 执行 。 


XI 


检验 方法 和 限度 


二 十 三 、 采 用 本 版 药典 规定 的 方法 进行 检验 时 应 对 方法 的 适用 性 进行 确认 。 

二 十 四 、 本 版 药典 正文 收 载 的 所 有 品种 ， 均 应 按 规 定 的 方法 进行 检验 。 如 采用 其 他 方法 ， 应 将 该 方法 
与 规定 的 方法 做 比较 试验 ， 根 据 试验 结果 掌握 使 用 ， 但 在 仲裁 时 仍 以 本 版 药典 规定 的 方法 为 准 。 

二 十 五 、 本 版 药典 中 规定 的 各 种 纯度 和 限度 数值 以 及 制剂 的 重 ( 装 ) 量 差异 ， 系 包括 上 限 和 下 限 两 个 数 
值 本 身 及 中 间 数 值 。 规 定 的 这 些 数值 不 论 是 百分数 还 是 绝对 数字 ， 其 最 后 一 位 数字 都 是 有 效 位 。 

试验 结果 在 运算 过 程 中 ， 可 比 规定 的 有 效 数字 多 保留 一 位 数 ， 而 后 根据 有 效 数字 的 修 约 规则 进 舍 至 规 
定 有 效 位 。 计 算 所 得 的 最 后 数值 或 测定 读数 值 均 可 按 修 约 规则 进 舍 至 规定 的 有 效 位 ， 取 此 数值 与 标准 中 规 
定 的 限度 数值 比较 ， 以 判断 是 否 符 合 规定 的 限度 。 

二 十 六 、 原 料 药 的 含量 (%%)， 除 另 有 注 明 者 外 ， 均 按 重 量 计 。 如 规定 上 限 为 100% 以 上 时 ， 系 指 用 本 
药典 规定 的 分 析 方 法 测定 时 可 能 达到 的 数值 ， 它 为 药典 规定 的 限度 或 允许 偏差 ， 并 非 真 实 含 有 量 ; 如 未 规 
定 上 限时 ， 系 指 不 超过 101. 0%。 

制剂 的 含量 限度 范围 ， 系 根据 主 药 含量 的 多 少 、 测 定 方 法 误差 、 生 产 过 程 不 可 避免 偏差 和 贮存 期 间 可 
能 产生 降解 的 可 接受 程度 而 制定 的 ， 生 产 中 应 按 标示 量 100% 投料 。 如 已 知 某 一 成 分 在 生产 或 贮存 期 间 含 
量 会 降低 ， 生 产 时 可 适当 增加 投料 量 ， 以 保证 在 有 效 期 内 含量 能 符合 规定 。 


标准 品 与 对 照 品 


二 十 七 、 标 准 品 与 对 照 品 系 指 用 于 鉴别 、 检 查 、 含 量 测定 的 标准 物质 。 标 准 品系 指 用 于 生物 检定 或 效 
价 测定 的 标准 物质 ， 其 特性 量 值 一 般 按 效 价 单位 (或 yg) 计 物质 ， 对 照 品系 指 采用 理化 方法 进行 鉴别 、 检 查 
或 含量 测定 时 所 用 的 标准 物质 ， 其 特性 量 值 一 般 按 纯度 〈%%) 计 。 

标准 品 与 对 照 品 的 建立 或 变更 批号 ， 应 与 国际 标准 品 或 原 批号 标准 品 或 对 照 品 进行 对 比 ， 并 经 过 协作 
标定 。 然 后 按照 国家 药品 标准 物质 相应 的 工作 程序 进行 技术 审定 ， 确 认 其 质量 能 够 满足 既定 用 途 后 方 可 
使 用 。 

标准 品 与 对 照 品 均 应 附 有 使 用 说 明 书 ， 一 般 应 标明 批号 、 特 性 量 值 、 用 途 、 使 用 方法 、 贮 藏 条 件 和 装 
量 等 。 

标准 品 与 对 照 品 均 应 按 其 标签 或 使 用 说 明 书 所 示 的 内 容 使 用 或 贮藏 。 


计 量 


二 十 八 、 试 验 用 的 计量 仪器 均 应 符合 国务 院 质量 技术 监督 部 门 的 规定 。 
二 十 九 、 本 版 药典 采用 的 计量 单位 
(1) 法 定 计量 单位 名 称 和 单位 符号 如 下 : 


长 度 米 (m) 分 米 (dm) 厘米 (cm) 毫米 (mm) 微米 (pm) 纳米 (nm) 
体积 升 (L) 毫升 (ml) 微 升 (1 
质 ( 重 ) 量 千克 (kg) 克 (g) 毫克 (mg) ”微克 (pg) 纳 克 (ng) 皮 克 (pg) 
物质 的 量 摩尔 (mol) 毫 摩尔 (mmol) 
压力 兆 帆 (MPa) 千帆 (kPa) 由 (Pa) 
、 温 度 摄氏 度 (C) 
动力 黏度 帕 秒 (Pa。s) 毫 帕 秒 (mPa 。 s) 
运动 黏度 平方 米 每 秒 (m*/s) 平方 毫米 每 秒 (mm’ /s) 


波 数 厘米 的 倒数 (cm ) 
密度 千克 每 立方 米 (kg/m’) 克 每 立方 厘米 (g/cm’) “ 
放射 性 活 度 ” 吉 贝 可 (GBq) 兆 贝 可 (MBq) 于 贝 可 (kBq) 贝 可 (Bq) 
(2) 本 版 药典 使 用 的 滴定 液 和 试 液 的 浓度 ， 以 mol/L( 摩 尔 / 升 ) 表 示 者 ， 其 浓度 要 求 精密 标定 的 滴定 液 
用 “XXX 滴定 液 (YYYmol/L)” 表 示 ; 作 其 他 用 途 不 需 精密 标定 其 浓度 时 ， 用 “YYYmol/L XXX 溶液 ” 
表示 ， 以 示 区 别 。 
(3) 有 关 的 温度 描述 ， 一 般 以 下 列 名 词 术语 表示 ， 


水 浴 温 度 除 另 有 规定 外 ， 均 指 98 一 100T 
热 水 系 指 70 一 80C 


微 温 或 温水 系 指 40 一 50C 
室温 (常温 ) 系 指 10~30%C 


冷水 系 指 2 一 10C 
冰 浴 系 指 约 0 
放 冷 系 指 放 冷 至 室温 


(4) 符号 “%” 表 示 百 分 比 ， 系 指 重量 的 比例 ; 但 溶液 的 百分比 ， 除 男 有 规定 外 ， 系 指 溶液 100ml 中 
含有 溶质 若干 克 ; 乙醇 的 百分比 ， 系 指 在 20C 时 容量 的 比例 。 上 此外， 根据 需要 可 采用 下 列 符号 : 


% g/g) 表示 溶液 100g 中 含有 溶质 若干 克 ; 

% (ml/ml) 表示 溶液 100ml 中 含有 溶质 若干 毫升 ; 
% ml/g) 表示 溶液 100g 中 含有 溶质 若干 毫升 ; 
% (g/ml) 表示 溶液 100ml 中 含有 溶质 若干 克 。 


(5) 缩写 “ppm” 表 示 百 万 分 比 ， 系 指 重量 或 体积 的 比例 。 

(6) 缩写 “ppb” 表 示 十 亿 分 比 ， 系 指 重量 或 体积 的 比例 。 

(7) 液体 的 滴 ， 系 在 20C 时 ， 以 1. 0ml 水 为 20 滴 进 行 换算 。 

(8) 溶液 后 标示 的 “(1->10)” 等 符号 ， 系 指 固体 溶质 1. 0g 或 液体 溶质 1. 0ml 加 溶剂 使 成 10ml 的 溶 
液 ; 未 指明 用 何 种 溶剂 时 ， 均 系 指 水 溶液 ; 两 种 或 两 种 以 上 液体 的 混合 物 ， 名 称 间 用 半 字 线 “-” 隔 开 ， 其 
后 括号 内 所 示 的 “: ”符号 ， 系 指 各 液体 混合 时 的 体积 (重量 ) 比 例 。 

(9) 本 版 药典 所 用 药 筛 ， 选 用 国家 标准 的 R40/3 系列 ， 分 等 如 下 : 


得 号 第 孔 内 径 ( 平 均值 》 目 号 
一 号 得 2000pm 土 70pm 10 目 
二 号 得 850pm 土 29nm 24 目 
三 号 得 355pum 土 13pm 50 是 
四 号 得 250pm+9. 9um 65 目 
五 号 筛 180km 士 7. 6um 80 目 
六 号 得 TO da 100 目 
七 号 得 125um+5. 8um 120 目 
八 号 得 90km 士 4. 6pum 150 目 
九 号 第 75nm 填 4. lum 200 目 

粉末 分 等 如 下 ， 


最 粗 粉 ” 指 能 全 部 通过 一 号 第 ,但 混 有 能 通过 三 号 筛 不 超过 20% 的 粉末 ; 
粗 粉 指 能 全 部 通过 二 号 得 ， 但 混 有 能 通过 四 号 筛 不 超过 40% 的 粉末 ; 
中 粉 指 能 全 部 通过 四 号 盘 ， 但 混 有 能 通过 五 号 筛 不 超过 60% 的 粉末 ; 
细 粉 指 能 全 部 通过 五 号 得 ， 并 含 能 通过 六 号 筛 不 少 于 95% 的 粉末 ; 


吉 训 其 


最 细 粉 ” 指 能 全 部 通过 六 号 筛 ， 并 含 能 通过 七 号 筛 不 少 于 95% 的 粉末 ; 
极 细 粉 指 能 全 部 通过 八 号 得 ， 并 含 能 通过 九 号 筛 不 少 于 95% 的 粉末 。 
(10) 乙醇 未 指明 浓度 时 ， 均 系 指 95% (ml/ml) 的 乙醇 。 
三 十 、 计 算 分 子 量 以 及 换算 因子 等 使 用 的 原子 量 均 按 最 新 国际 原子 量 表 推 荐 的 原子 量 。 


精 确 度 


三 十 一 、 本 版 药典 规定 取样 量 的 准确 度 和 试验 精密 度 

(1) 试验 中 供 试 品 与 试 药 等 “ 称 重 ”或 “ 量 取 ” 的 量 ， 均 以 阿拉 伯 数 码 表示 ， 其 精确 度 可 根据 数值 的 
有 效 数位 来 确定 ， 如 称 取 “0. 1g”， 系 指称 取 重 量 可 为 0.06 一 0. 14g; 称 取 “2g”， 系 指称 取 重 量 可 为 1. 5 一 
2. 5g; 称 取 “2. 0g”， 系 指称 取 重 量 可 为 1.95 一 2. 05g; 称 取 “2. 00g”， 系 指称 取 重 量 可 为 1.995 一 2. 005g。 

“精密 称 定 ” 系 指称 取 重 量 应 准确 至 所 取 重 量 的 干 分 之 一 ;“ 称 定 ” 系 指称 取 重 量 应 准确 至 所 取 重 量 的 
百 分 之 一 ;“ 精密 量 取 ” 系 指 量 取 体积 的 准确 度 应 符合 国家 标准 中 对 该 体积 移 液 管 的 精密 度 要 求 ;“ 量 取 ” 
系 指 可 用 量 简 或 按照 量 取 体积 的 有 效 数 位 选用 量具 。 取 用 量 为 “ 约 ” 若 干 时 ， 系 指 取 用 量 不 得 超过 规定 量 
的 土 10%。 

(2) 恒 重 ， 除 男 有 规定 外 ， 系 指 供 试 品 连续 两 次 干燥 或 炽 灼 后 称 重 的 差异 在 0. 3mg 以 下 的 重量 ; 干燥 
至 恒 重 的 第 二 次 及 以 后 各 次 称 重 均 应 在 规定 条 件 下 继续 干燥 1 小 时 后 进行 ， 炽 灼 至 恒 重 的 第 二 次 称 重 应 在 
继续 炽 灼 30 分 钟 后 进行 。 

(3) 试验 中 规定 “ 按 干燥 品 (或 无 水 物 ， 或 无 溶剂 ) 计 算 ” 时 ， 除 另 有 规定 外 ， 应 取 未 经 干燥 (或 未 去 
水 ， 或 未 去 溶剂 ) 的 供 试 品 进行 试验 ， 并 将 计算 中 的 取 用 量 按 检查 项 下 测 得 的 干燥 失重 (或 水 分 ,或 溶剂 ) 
扣除 。 

(4) 试验 中 的 “空白 试验 ”， 系 指 在 不 加 供 试 品 或 以 等 量 溶剂 替代 供 试 液 的 情况 下 ， 按 同 法 操作 所 得 的 
结果 ; 含量 测定 中 的 “并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 ”， 系 指 按 供 试 品 所 耗 滴定 液 的 量 C(ml) 与 空白 试验 
中 所 耗 滴定 液 的 量 (ml) 之 差 进行 计算 。 

(5) 试验 时 的 温度 ， 未 注 明 者 ， 系 指 在 室温 下 进行 ; 温度 高 低 对 试验 结果 有 显著 影响 者 ， 除 另 有 规定 
外 ， 应 以 25C 土 2'C 为 准 。 


试 药 、 试 液 、 指 示 剂 


三 十 二 、 试 验 用 的 试 药 ， 除 男 有 规定 外 ， 均 应 根据 通则 试 药 项 下 的 规定 ， 选 用 不 同等 级 并 符合 国家 标 
准 或 国务 院 有 关 行 政 主管 部 门 规定 的 试剂 标准 。 试 液 、 缓 冲 液 、 指 示 剂 与 指示 液 、 滴 定 液 等 ， 均 应 符合 通 
则 的 规定 或 按照 通则 的 规定 制备 。 

三 十 三 、 试 验 用 水 ， 除 男 有 规定 外 ， 均 系 指 纯化 水 。 酸 碱 度 检 查 所 用 的 水 ， 均 系 指 新 沸 并 放 冷 至 室温 
的 水 。 

三 十 四 、 酸 碱 性 试验 时 ， 如 未 指明 用 何 种 指示 剂 ， 均 系 指 石 营 试纸 。 


动物 试验 


三 十 五 、 动 物 试验 所 使 用 的 动物 应 为 健康 动物 ， 其 管理 应 按 国务 院 有 关 行 政 主 管 部 门 颁布 的 规定 执行 。 

动物 品系 、 年 龄 、 性 别 、 体 重 等 应 符合 药品 检定 要 求 。 

随 着 药品 纯度 的 提高 ， 凡 是 有 准确 的 化 学 和 物理 方法 或 细胞 学 方法 能 取代 动物 试验 进行 药品 质量 检测 
的 ， 应 尽量 采用 ， 以 减少 动物 试验 。 
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说 明 书 、 包 装 、 标 签 


十 六 、 药 品 说 明 书 应 符合 《中 华人 民 共 和 国药 品 管理 法 》 及 国务 院 药 品 监督 管理 部 门 对 说 明 书 的 


规定 。 

三 十 七 、 直 接 接 触 药 品 的 包装 材料 和 容器 应 符合 国务 院 药品 监督 管理 部 门 的 有 关 规 定 ， 均 应 无 毒 、 洁 
与 内 容 药 品 应 不 发 生化 学 反应 ， 并 不 得 影响 内 容 药品 的 质量 。 

三 十 八 、 药 品 标签 应 符合 《中 华人 民 共 和 国药 品 管理 法 》 及 国务 院 药品 监督 管理 部 门 对 包装 标签 的 规 
不 同 包 装 标签 其 内 容 应 根据 上 述 规 定 印 制 ， 并 应 尽 可 能 多 地 包含 药品 信息 。 

三 十 九 、 麻 醉 药品 、 精 神 药 品 、 医 疗 用 毒性 药品 、 放 射 性 药品 、 外 用 药品 和 非处方药 品 的 说 明 书 和 包 
装 标签 ， 必 须 印 有 规定 的 标识 。 
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| 概述 | 概述 处 方 | 、 
<0211> 药材 和 饮片 取样 法 
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I ee 
<0613> 凝 点 <0612> 熔点 
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<0502> 薄 层 色谱 法 <0502> 薄 层 色谱 法 <2321> 铅 、 锅 、 砷 、 汞 、 铜 测定 法 
<0512> 高 效 液 相 色 谱 法 <0512> 高 效 液 相 色谱 法 <2341> 农药 残留 量 测定 法 
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0100 ”制剂 通则 


本 制剂 通则 中 原料 药物 系 指 用 于 制剂 制备 的 活性 物质 ， 
包括 中 药 、 化 学 药 、 生 物 制品 原料 药物 。 中 药 原料 药物 系 指 
饮片 、 植 物 油脂 、 提 取 物 、 有 效 成 分 或 有 效 部 位 ， 化 学 药 原 
料 药物 系 指 化 学 合成 、 或 来 源 于 天 然 物质 或 采用 生物 技术 获 
得 的 有 效 成 分 ( 即 原料 药 ); 生物 制品 原料 药物 系 指 生 物 制 
品 原液 或 将 生物 制品 原液 干燥 后 制 成 的 原 粉 。 

本 制剂 通则 中 各 剂型 、 亚 剂型 并 不 适用 于 所 有 原料 药 
物 ， 而 应 取决 于 原料 药物 特性 、 临 床 给 药 需 求 以 及 药品 的 安 
全 性 、 有 效 性 和 稳定 性 等 。 

本 制剂 通则 适用 于 中 药 、 化 学 药 和 治疗 用 生物 制品 〈 包 
括 血液 制品 、 免 疫 血 清 、 细 胞 因子 、 单 克隆 抗体 、 免 疫 调节 
剂 、 微 生态 制剂 等 )。 预 防 类 生物 制品 ， 应 符合 本 版 药典 三 
部 相应 品种 项 下 的 有 关 要 求 。 

除 男 有 规定 外 ， 生 物 制品 应 于 2 一 8 忆 吉 光 贮 存 和 运输 。 


0101 片 剂 


片 剂 系 指 原料 药物 或 与 适宜 的 辅料 制 成 的 圆 形 或 异形 的 
片 状 固体 制剂 。 

中 药 还 有 浸 襄 片 、 半 浸 裔 片 和 全 粉 片 等 。 

片 剂 以 口服 普通 片 为 主 ， 另 有 含 片 、 舌 下 片 、 口 腔 贴 
片 、 咀 嚼 片 、 分 散 片 、 可 溶 片 、 泡 腾 片 、 了 明道 片 、 了 明道 泡 腾 
片 、 缓 释 片 、 控 释 片 、 肠 溶 片 与 口 刷 片 等 。 

含 片 ” 系 指 含 于 口腔 中 缓慢 溶化 产生 局 部 或 全 身 作 用 的 
片 剂 。 

含 片 中 的 原料 药物 一 般 是 易 溶 性 的 ， 主 要 起 局 部 消炎 、 
杀菌 、 收 敛 、 止 痛 或 局 部 麻醉 等 作用 。 

舌 下 片 ” 系 指 园 于 舌 下 能 迅速 溶化， 药物 经 舌 下 蒜 膜 吸 
收发 挥 全 身 作 用 的 片 剂 。 

舌 下 片 中 的 原料 药物 应 易于 直接 吸收 ， 主 要 适用 于 急症 
的 治疗 。 

口腔 贴 片 ” 系 指 粘贴 于 口腔 ， 经 黏膜 吸收 后 起 局 部 或 全 
身 作 用 的 片 剂 。 

口腔 贴 片 应 进行 溶出 度 或 释放 度 ( 通 则 0931) 检 查 。 

了 胆 盟 片 ” 系 指 于 口腔 中 咀嚼 后 吞 服 的 片 剂 。 

咀嚼 片 一 般 应 选择 甘露 醇 、 山 梨 醇 、 芒 糖 等 水 溶性 辅料 
作 填 充 剂 和 黏合 剂 。 咀 嚼 片 的 硬度 应 适宜 。 

分 散 片 ” 系 指 在 水 中 能 迅速 崩 解 并 均匀 分 散 的 片 剂 。 

分 散 片 中 的 原料 药物 应 是 难 溶性 的 。 分 散 片 可 加 水 分 散 
后 口服 ， 也 可 将 分 散 片 含 于 口中 晚 服 或 知 服 。 


分 散 片 应 进行 溶出 度 ( 通 则 0931) 和 分 散 均匀 性 检查 。 

可 溶 片 、 系 指 临 用 前 能 溶解 于 水 的 非 包 衣 片 或 薄膜 包 衣 
片 剂 。 

可 溶 片 应 溶解 于 水 中 ， 溶 液 可 且 轻 微 乳 光 。 可 供 口服 、 
外 用 、 含 滞 等 用 。 

泡 腾 片 ” 系 指 含有 碳酸 氢 钠 和 有 机 酸 ， 遇 水 可 产生 气体 
而 呈 泡 腾 状 的 片 剂 。 

泡 腾 片 中 的 原料 药物 应 是 易 溶性 的 ， 加 水 产生 气泡 后 应 
能 溶解 。 有 机 酸 一 般 用 构 构 酸 、 酒 石 酸 、 富 马 酸 等 。 

阴道 片 与 阴道 泡 腾 片 ” 系 指 置 于 阴道 内 使 用 的 片 剂 。 
阴道 片 和 阴道 泡 腾 片 的 形状 应 易 置 于 阴道 内 ， 可 借助 器 基 
将 阴道 片 送 人 人 阴道。 阴道 片 在 阴道 内 应 易 溶化 、 溶 散 或 融 
化 、 崩 解 并 释放 药物 ， 主 要 起 饥 部 消炎 杀菌 作用 ， 也 可 给 
予 性 激素 类 药物 。 具 有 局 部 刺激 性 的 药物 ， 不 得 制 成 阴 
道 片 。 

阴道 片 应 进行 融 变 时 限 检查 (通则 0922)。 阴 道 泡 腾 片 
还 应 进行 发 泡 量 检查 。 

缓 释 片 ” 系 指 在 规定 的 释放 介质 中 缓慢 地 非 恒 速 释放 药 
物 的 片 剂 。 缓 释 片 应 符合 缓 释 制剂 的 有 关 要 求 ( 通 则 9013) 
并 应 进行 释放 度 ( 通 则 0931) 检 查 。 

控 释 片 ” 系 找 在 规定 的 释放 介质 中 缓慢 地 恒 速 释放 药物 
的 片 剂 。 控 释 片 应 符合 控 释 制剂 的 有 关 要 求 ( 通 则 9013) 并 
应 进行 释放 度 ( 通 则 0931) 检 查 。 

肠 溶 片 ” 系 指 用 肠 溶性 包 衣 材料 进行 包 衣 的 片 剂 。 

为 防止 原料 药物 在 骨 内 分 解 失效 、 对 胃 的 刺激 或 控制 原 
料 药物 在 肠 道内 定位 释放 ， 可 对 片 剂 包 肠 溶 衣 ; 为 治疗 结肠 
部 位 疾病 等 ， 可 对 片 剂 包 结 肠 定位 肠 溶 衣 。 

肠 溶 片 除 男 有 规定 外 ， 应 进行 释放 度 ( 通 则 0931) 检 查 。 

期 片 ” 系 指 在 口腔 内 不 需要 用 水 即 能 迅速 崩 解 或 溶解 
的 片 剂 。 

一 般 适 合 于 小 剂量 原料 药物 ， 常 用 于 吞咽 困难 或 不 配合 
服药 的 患者 。 可 采用 直接 压 片 和 冷冻 干燥 法 制备 。 

口 衣 片 应 在 口腔 内 迅速 骨 解 或 溶解 、 口 感 良好 、 容 易 吞 
咽 ， 对 口腔 黏膜 无 刺激 性 。 

除 冷 冻 干 燥 法 制备 的 口 崩 片 外 ， 口 期 片 应 进行 贿 解 
时 限 检查 (通则 0921) 。 对 于 难 深 性 原料 药物 制 成 的 口 贿 
片 ， 还 应 进行 溶出 度 检查 (通则 0931)。 对 于 经 肠 溶 材料 
包 衣 的 颗粒 制 成 的 口 崩 片 ， 还 应 进行 释放 度 检查 (通则 
0931) 。 

采用 冷冻 干燥 法 制备 的 口 崩 片 可 不 进行 脆 碎 度 检 查 。 
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0102 注射 剂 

片 剂 在 生产 与 贮藏 期 间 应 符合 下 列 规 定 。 

一 、 原 料 药物 与 辅料 应 混合 均匀 。 含 药 量 小 或 含 毒 、 剧 
药 的 片 剂 ， 应 根据 原料 药物 的 性 质 采 用 适宜 方法 使 其 分 散 
均匀 。 

二 、 几 属 挥发 性 或 对 光 、 热 不 稳定 的 原料 药物 ， 在 制 片 
过 程 中 应 采取 遮光 、 避 热 等 适宜 方法 ， 以 避免 成 分 损失 或 
失效 。 

三 、 压 片 前 的 物料 、 颗 粒 或 半成品 应 控制 水 分 ， 以 适应 
制 片 工 艺 的 需要 ， 防 止 片 剂 在 贮存 期 间 发 每、 变质 。 

四 、 根 据 依从 性 需要 片 剂 中 可 加 入 矫 味 剂 、 芳 香 剂 和 着 
色 剂 等 ， 一 般 指 含 片 、 口 腔 贴 片 、 咀 嚼 片 、 分 散 片 、 泡 腾 
片 、 口 期 片 等 。 

五 、 为 增加 稳定 性 、 掩 盖 原 料 药物 不 良 臭 味 、 改 善 片 剂 
外 观 等 ， 可 对 制 成 的 药片 包 糖 衣 或 薄膜 衣 。 对 一 些 遇 胃液 易 
破坏 、 刺 激 胃 黏膜 或 需要 在 肠 道内 释放 的 口服 药片 ， 可 包 肠 
溶 衣 。 必 要 时 ， 薄 膜 包 衣 片 剂 应 检查 残留 溶剂 。 

六 、 片 剂 外 观 应 完整 光洁 ， 色 泽 均匀 ， 有 适宜 的 硬度 和 
耐 磨 性 ， 以 免 包装 、 运 输 过 程 中 发 生 磨损 或 破碎 ， 除 另 有 规 
定 外 ， 非 包 衣 片 应 符合 片 剂 脆 碎 度 检查 法 (通则 0923) 的 
要 求 。 

七 、 片 剂 的 微生物 限度 应 符合 要 求 。 

八 、 根 据 原料 药物 和 制剂 的 特性 ， 除 来 源 于 动 、 植 物 多 
组 分 且 难 以 建立 测定 方法 的 片 剂 外 ， 溶 出 度 、 释 放 度 、 含 量 
均匀 度 等 应 符合 要 求 。 

九 、 除 另 有 规定 外 ， 片 剂 应 密封 贮存 。 生 物 制品 原液 、 
半成品 和 成 品 的 生产 及 质量 控制 应 符合 相关 品种 要 求 。 

除 男 有 规定 外 ， 片 剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 

【重量 差异 】 照 下 述 方 法 检查 ， 应 符合 规定 。 

检查 法 ” 取 供 试 品 20 片 ， 精 密 称 定 总 重量 ， 求 得 平均 
片 重 后 ， 再 分 别 精密 称 定 每 片 的 重量 ， 每 片 重量 与 平均 片 重 
比较 ( 凡 无 含量 测定 的 片 剂 或 有 标示 片 重 的 中 药片 剂 ， 每 片 
重量 应 与 标示 片 重 比较 )， 按 表 中 的 规定 ， 超 出 重量 差异 限 
度 的 不 得 多 于 2 片 ， 并 不 得 有 1 片 超出 限度 1 售 。 


平均 片 重 或 标示 片 重 重量 差异 限度 
0. 30g 以 下 土 7. 5% 
0.30g 及 0. 30g 以 上 土 5% 


糖衣 片 的 片 芯 应 检查 重量 差异 并 符合 规定 ， 包 糖衣 后 不 
再 检查 重量 差异 。 注 膜 衣 片 应 在 包 薄 膜 衣 后 检查 重量 差异 并 
符合 规定 。 

凡 规 定 检查 含量 均匀 度 的 片 剂 ， 一 般 不 再 进行 重量 差异 
检查 。 

【 贿 解 时 限 】 除 另 有 规定 外 ， 照 月 解 时 限 检查 法 (通则 
0921) 检 查 ， 应 符合 规定 。 

含 片 的 溶化 性 照 崩 解 时 限 检查 法 (通则 0921) 检 查 ， 应 
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舌 下 片 照 崩 解 时 限 检 查 法 (通则 0921) 检 查 ， 应 符合 
规定 。 

阴道 片 照 融 变 时 限 检查 法 (通则 0922) 检 查 ， 应 符合 
规定 。 

口 月 片 照 山 解 时 限 检 查 法 (通则 0921) 检 查 ， 应 符合 
规定 。 

咀嚼 片 不 进行 戎 解 时 限 检查 。 

凡 规 定 检查 溶出 度 、 释 放 度 的 片 剂 ， 一 般 不 再 进行 崩 解 
时 限 检查 。 

【发 泡 量 】》 阴 道 泡 腾 片 照 下 述 方法 检查 ， 应 符合 规定 。 

检查 法 ” 除 男 有 规定 外 ， 取 25ml 具 塞 刻度 试管 (内 径 
1. 5cm， 车 片 剂 直径 较 大 ， 可 改 为 内 径 2. 0cm)10 支 ， 按 表 
中 规定 加 水 一 定量 ， 置 37C 土 1 水 浴 中 5 分 钟 ， 各 管 中 分 
别 投入 供 试 品 1 片 ，20 分 钟 内 观察 最 大 发 泡 量 的 体积 ， 平 
均 发 泡 体积 不 得 少 于 6ml， 且 少 于 4ml 的 不 得 超过 2 片 。 


平均 片 重 
1.5g 及 1.5g 以 下 
1.5g 以 上 


加 水 量 
2, 0ml 


4. Oml 


【分 散 均匀 性 〗 分 散 片 照 下 述 方法 检查 ， 应 符合 规定 。 

检查 法 ” 照 般 解 时 限 检查 法 (通则 0921) 检 查 ， 不 锈 钢 
丝 网 的 筛 孔 内 径 为 710pm， 水 温 为 15 一 25C;， 取 供 试 品 6 
片 ， 应 在 3 分 钟 内 全 部 月 解 并 通过 得 网 。 

【微生物 限度 】 以 动物 、 植 物 、 矿 物 来 源 的 非 单 体 成 分 
制 成 的 片 剂 ， 生 物 制品 片 剂 ， 以 及 黏膜 或 皮肤 炎症 或 腔 道 等 
局 部 用 片 剂 (如 口腔 贴 片 、 外 用 可 溶 片 、 阴 道 片 、 阴 道 泡 腾 
片 等 );， 照 非 无 菌 产品 微生物 限度 检查 : 微生物 计数 法 (通则 
1105) 和 控制 菌 检查 法 (通则 1106) 及 非 无 菌 药品 微生物 限度 
标准 (通则 1107) 检 查 ， 应 符合 规定 。 规 定 检查 杂 菌 的 生物 
制品 片 剂 ， 可 不 进行 微生物 限度 检查 。 

0102 ”注射 剂 

注射 剂 系 指 原料 药物 或 与 适宜 的 辅料 制 成 的 供 注 人 体内 
的 无 菌 制剂 。 

注射 剂 可 分 为 注射 液 、 注 射 用 无 菌 粉末 与 注射 用 浓 溶 
液 等 。 

注射 液 ” 系 指 原料 药物 或 与 适宜 的 辅料 制 成 的 供 注 人体 
内 的 无 菌 液体 制剂 ， 包 括 溶液 型 、 乳 状 液 型 或 混 悬 型 等 注射 
液 。 可 用 于 皮下 注射 、 皮 内 注射 、 肌 内 注射 、 静 脉 注 射 、 甫 
脉 滴 注 、 鞘 内 注射 、 椎 管内 注射 等 。 其 中 ， 供 静脉 滴 注 用 的 
大 容量 注射 液 ( 除 另 有 规定 外 ， 一 般 不 小 于 100ml， 生 物 制 
品 一 般 不 小 于 50ml) 也 可 称 为 输液 。 中 药 注射 剂 一 般 不 宜 制 
成 混 悬 型 注射 液 。 

注射 用 无 功 粉 末 系 指 原料 药物 或 与 适宜 辅料 制 成 的 供 
临 用 前 用 无 菌 溶液 配制 成 注射 液 的 无 菌 粉末 或 无 菌 块 状 物 ， 
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一 般 采 用 无 菌 分 装 或 冷冻 干燥 法 制 得 。 可 用 适宜 的 注射 用 溶 
剂 配制 后 注射 也 可 用 静脉 输液 配制 后 静脉 滴 注 。 以 冷冻 干 
燥 法 制备 的 生物 制品 注射 用 无 菌 粉末 ， 也 可 称 为 注射 用 江干 
制剂 。 

注射 用 浓 溶液 ” 系 指 原料 药物 与 适宜 辅料 制 成 的 供 临 用 
前 稀释 后 静脉 滴 注 用 的 无 菌 浓 溶液 。 

注射 剂 在 生产 与 贮藏 期 间 应 符合 下 列 规定 。 

一 、 溶 液 型 注射 液 应 浴 清 ; 除 男 有 规定 外 ， 混 县 型 注射 
液 中 原料 药物 粒 径 应 控制 在 15ym 以 下 ， 含 15~20pm( 间 有 
个 别 20~50pm) 者 ， 不 应 超过 10%， 若 有 可 见 沉淀 ， 振 播 
时 应 容易 分 散 均匀 。 混 悬 型 注射 液 不 得 用 于 蔚 脉 注射 或 椎 管 
内 注射 ; 乳 状 液 型 注射 液 ， 不 得 有 相 分 离 现象 ， 不 得 用 于 椎 
管 注射 ; 静脉 用 乳 状 液 型 注射 液 中 90%% 的 乳 滴 粒 径 应 在 
lum 以 下 ， 不 得 有 大 于 5pm 的 乳 滴 。 除 另 有 规定 外 ， 输 液 
由 

、 注 射 剂 所 用 的 原 辅料 应 从 来 源 及 生产 工艺 等 环节 进 
行 严格 控制 并 应 符合 注射 用 的 质量 要 求 。 除 另 有 规定 外 ， 抽 
备 中 药 注 射 剂 的 饮片 等 原料 药物 应 严格 按 各 品种 项 下 规定 的 
方法 提取 、 纯 化 ， 制 成 半成品 、 成 品 ， 并 应 进行 相应 的 质量 
控制 。 生 物 制品 原液 、 半 成 品 和 成 品 的 生产 及 质量 控制 应 符 
A 

、 注 射 剂 所 用 溶剂 应 安全 无 害 ， 并 与 其 他 药 用 成 分 兼 
容 性 良好 ， 不 得 影响 活性 成 分 的 疗效 和 质量 。_ 般 分 为 水 性 
溶剂 和 非 水 性 溶剂 。 

(1) 水 性 溶剂 最 常用 的 为 注射 用 水 ， 也 可 用 0.9% 握 化 
钠 溶 液 或 其 他 适宜 的 水 溶液 。 

(2) 非 水 性 溶剂 常用 植物 油 ， 主 要 为 供 注 射 用 的 大 豆油 ， 
其 他 还 有 乙醇 、 丙 二 醇和 聚 乙 二 醇 等 。 供 注 射 用 的 非 水 性 溶 
剂 ， 应 严格 限制 其 用 量 ， 并 应 在 各 品种 项 下 进行 相应 的 
检查 。 

四 、 配 制 注 射 剂 时 ， 可 根据 需要 加 入 适宜 的 附加 剂 ， 如 
渗透 压 调节 剂 、pH 值 调节 剂 、 增 溶剂 、 助 溶剂 、 抗 气 剂 、 
抑 菌 剂 、 乳 化 剂 、 助 悬 剂 等 。 所 用 附加 剂 应 不 影响 药物 疗 
效 ， 吉 免 对 检验 产生 和 干扰， 使 用 浓 庆 不 得 引起 毒性 或 明显 
的 刺激 性 。 常 用 的 抗 氧 剂 有 亚硫酸钠 、 亚 硫酸 氢 钠 和 焦 亚 
硫酸 钠 等 ， 一 般 浓度 为 0.1% 一 0.2% 。 多 剂量 包装 的 注射 
液 可 加 适宜 的 抑 菌 剂 ， 抑 菌 剂 的 用 量 应 能 抑制 注射 液 中 微 
生物 的 生长 ， 除 另 有 规定 外 ， 在 制剂 确定 处 方 时 ， 该 处 方 
的 抑 蕊 效力 应 符合 抑 菌 效力 检查 法 (通则 1121) 的 规定 。 加 
有 抑 菌 剂 的 注射 液 ， 仍 应 采用 适宜 的 方法 灭 菌 。 静 脉 给 药 
与 脑 池内 、 硬 膜 外 、 椎 管内 用 的 注射 液 均 不 得 加 抑 菌 剂 。 
常用 的 抑 菌 剂 为 0. 5% 茜 酚 、0. 3% 乃 酚 、0.5% 三 气 叔 丁 
醇 、0. 01%% 硫 柳 汞 等 。 

五 、 注 射 剂 常用 容器 有 玻璃 安 疹 、 玻 璃 瓶 、 塑 料 安 请 、 
塑料 瓶 ( 袋 ) 、 预 装 式 注射 器 等 。 容 器 的 密封 性 ， 须 用 适宜 的 
方法 确证 。 除 另 有 规定 外 ， 容 器 应 符合 有 关注 射 用 玻璃 容器 
和 塑 料 容 器 的 国家 标准 规定 。 容 器 用 胶 塞 特别 是 多 剂量 包装 


0102 注射 剂 
注射 液 用 的 胶 塞 要 有 足够 的 弹性 和 稳定 性 ， 其 质量 应 
关 国 家 标准 规定 。 除 另 有 规定 外 ， 容 器 应 足够 壹 明 ， 
容 物 的 检视 。 

六 、 在 注射 剂 的 生产 过 程 中 应 尽 可 能 缩短 配制 时 间 ， 防 
止 微生物 与 热 原 的 污染 及 原料 药物 变质 。 输 液 的 配制 过 程 更 
应 严格 控制 。 制 备 混 悬 型 注射 液 、 乳 状 液 型 注射 液 过 程 中 ， 
要 采取 必要 的 措施 ， 保 证 粒子 大 小 符合 质量 标准 的 要 求 。 注 
射 用 无 菌 粉末 应 按 无 菌 操作 制备 。 必 要 时 注射 剂 应 进行 相应 
的 安全 性 检查 ， 如 异常 毒性 、 过 敏 反 应 、 溶 血 与 凝聚 、 降 压 
物质 等 ， 均 应 符合 要 求 。 

七 、 灌 装 标示 装 量 为 不 大 于 50ml 的 注射 剂 时 ， 应 按 下 
表 适 当 增 加 装 量 。 除 另 有 规定 外 ， 多 剂量 包装 的 注射 剂 ， 每 
一 容器 的 装 量 一 般 不 得 超过 10 次 注射 量 ， 增 加 的 装 量 应 能 
保证 每 次 注射 用 量 。 


符合 有 
以 便 内 


增加 量 /ml 
标示 装 量 /ml 


50 1.0 1.5 


注射 剂 灌 装 后 应 尽快 熔 封 或 严 封 。 接 触 空气 易 变质 的 原 
料 药 物 ， 在 灌 装 过 程 中 ， 应 排除 容器 内 的 空气 ， 可 填充 二 氧 
化 碳 或 氨 等 气体 ， 立 即 熔 封 或 严 封 。 

对 温度 敏感 的 原料 药物 在 灌 封 过 程 中 应 控制 温度 ， 灌 封 
完成 后 应 立即 将 注射 剂 置 于 规定 的 温度 下 贮存 。 

制备 注射 用 冻 干 制剂 时 ， 分 装 后 应 及 时 冷冻 干燥 。 冻 于 
后 残留 水 分 应 符合 相关 品种 的 要 求 。 

生物 制品 的 分 装 和 冻 干 ， 还 应 符合 “生物 制品 分 装 和 冻 
干 规程 ”的 要 求 。 

八 、 注 射 剂 熔 封 或 严 封 后 ， 一 般 应 根据 原料 药物 性 质 选 
用 适 宣 的 方法 进行 灭 菌 ， 必 须 保证 制 成 品 无 菌 。 注 射 剂 应 采 
用 适 宣 方法 进行 容器 检 漏 。 

九 、 除 另 有 规定 外 ， 注射 剂 应 避 光 贮存 。 生 物 制 品 
原液 、 半 成 品 和 成 品 的 生产 及 质量 控制 应 符合 相关 品种 
要 求 。 

十 、 注 射 剂 的 标签 或 说 明 书 中 应 标明 其 中 所 用 辅料 的 名 
称 ， 如 有 换 菌 剂 还 应 标明 搞 菌 剂 的 种 类 及 浓度 ; 注射 用 无 菌 
粉末 应 标明 配制 溶液 所 用 的 溶剂 种 类 ， 必 要 时 还 应 标注 溶 
剂量 。 

除 另 有 规定 外 ， 注 射 剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 

【 装 量 】 注 射 液 及 注射 用 浓 溶液 照 下 述 方法 检查 ， 应 符 
合 规定 。 
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检查 法 ” 供 试 品 标示 装 量 不 大 于 2ml 者 ， 取 供 试 品 5 支 
( 瓶 ); 2ml 以 上 至 50ml 者 ， 取 供 试 品 3 支 ( 瓶 )。 开 启 时 注 
意 避 免 损 失 ， 将 内 容 物 分 别 用 相应 体积 的 干燥 注射 器 及 注射 
针头 抽 尽 ， 然 后 缓慢 连续 地 注 人 经 标 化 的 量 人 式 量 简 内 ( 量 
简 的 大 小 应 使 待 测 体积 至 少 占 其 额定 体积 的 40% ， 不 排 尽 
针头 中 的 液体 )， 在 室温 下 检视 。 测 定 油 溶液 、 乳 状 液 或 混 
悬 液 时 ， 应 先 加 温 ( 如 有 必要 )? 摇 匀 ， 再 用 干燥 注射 器 及 注射 
针头 抽 尽 后 ， 同 前 法 操作 ， 放 冷 ( 加 温 时 )， 检 视 。 每 支 ( 瓶 ) 
的 装 量 均 不 得 少 于 其 标示 量 。 

生物 制品 多 剂量 供 试 品 ， 取 供 试 品 1 支 ( 瓶 )， 按 标示 的 
剂量 数 和 每 剂 的 装 量 ， 分 别 用 注射 器 抽出 ， 按 上 述 步 又 测 定 
单 次 剂量 ， 应 不 低 于 标示 量 。 

标示 装 量 为 50mi 以 上 的 注射 液 及 注射 用 浓 溶液 照 最 低 
装 量 检查 法 (通则 0942) 检 查 ， 应 符合 规定 。 

也 可 采用 重量 除 以 相对 密度 计算 装 量 。 准 确 量 取 供 试 
品 ， 精 密 称 定 ， 求 出 每 Iml 供 试 品 的 重量 ( 即 供 试 品 的 相对 
密度 ); 精密 称 定 用 干燥 注射 器 及 注射 针头 抽出 或 直接 缓慢 
倾 出 供 试 品 内 容 物 的 重量 ， 再 除 以 供 试 品 相 对 密度 ， 得 出 相 
应 的 装 量 。 

预 装 式 注射 器 和 弹 简 式 装 置 的 供 试 品 : 标示 装 量 不 大 于 
2ml 者 ， 取 供 试 品 5 支 ( 瓶 ); 2ml 以 上 至 50ml 者 ， 取 供 试 品 
3 支 ( 瓶 ) 。 供 试 品 与 所 配 注射 器 、 针 头 或 活塞 装配 后 将 供 试 
品 缓慢 连续 注 人 容器 (不 排 尽 针头 中 的 液体 )， 按 单 剂量 供 试 
品 要 求 进行 装 量 检查 ， 应 不 低 于 标示 量 。 

【 装 量 整 异 】 除 男 有 规定 外 ， 注 射 用 无 菌 粉末 照 下 述 方 
法 检查 ， 应 符合 规定 。 

检查 法 ” 取 供 试 品 5 瓶 ( 支 );， 除 去 标签 、 铝 盖 ， 容 器 外 
壁 用 乙醇 擦 净 , 干燥 ， 开 启 时 注意 避免 玻璃 悄 等 异物 落 人 人 容 
器 中 ,分别 迅 速 精密 称 定 ; 容器 为 玻璃 瓶 的 注射 用 无 菌 粉 
末 ， 首 先 小 心 开 启 内 塞 ， 使 容器 内 外 气压 平衡 ， 盖 紧 后 精密 
称 定 。 然 后 倾 出 内 容 物 ， 容 器 用 水 或 乙醇 洗 净 ， 在 适宜 条 件 
下 干燥 后 ， 再 分 别 精密 称 定 每 一 容器 的 重量 ， 求 出 每 瓶 ( 支 ) 
的 装 量 与 平均 装 量 。 每 瓶 ( 支 ) 装 量 与 平均 装 量 相 比 较 ( 如 有 
标示 装 量 ， 则 与 标示 装 量 相 比较 )， 应 符合 下 列 规定 ， 如 有 
1 瓶 ( 支 ) 不 符合 规定 ， 应 另 取 10 瓶 ( 支 ) 复 试 ， 应 符合 规定 。 


平均 装 量 或 标示 装 量 装 量 差 异 限度 
0.05g 及 0.05g 以 下 土 15% 
0.05g 以 上 至 0.15g 土 10% 
0. 15g 以 上 至 0. 50g 土 ?7% 
0.50g 以 上 士 5 中 


凡 规 定 检查 含量 均匀 度 的 注射 用 无 菌 粉 末 ， 一 般 不 再 进 
行 装 量 差异 检查 。 

港 透 压 摩尔 浓度 】 除 另 有 规定 外 ， 静 脉 输液 及 椎 管 注 
射 用 注射 液 按 各 品种 项 下 的 规定 ， 照 渗透 压 摩尔 浓度 测定 法 
(通则 0632) 测 定 ， 应 符合 规定 。 
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【可 见 异 物 〗 除 另 有 规定 外 ， 照 可 见 异 物 检查 法 (通则 
0904) 检 查 ， 应 符合 规定 。 

【不 溶性 微粒 】 除 男 有 规定 外 ， 用 于 静脉 注射 、 静 脉 滴 
注 、 鞘 内 注射 、 椎 管内 注射 的 溶液 型 的 注射 液 、 注 射 用 无 菌 
粉末 及 注射 用 浓 溶 液 照 不 溶性 微粒 检查 法 (通则 0903) 检 查 ， 
均 应 符合 规定 。 

【中 药 注射 剂 有 关 物 质 】 按 各 品种 项 下 规定 ， 照 注射 齐 
有 关 物 质 检查 法 (通则 2400) 检 查 ， 应 符合 有 关 规 定 。 

【重金 属 及 有 害 元 素 残 留 量 〗 除 另 有 规定 外 ， 中 药 注射 
剂 照 铝 、 锅 、 砷 、 汞 、 铜 测定 法 (通则 2321) 测 定 ， 按 各 品 
种 项 下 每 日 最 大 使 用 量 计 算 ， 铝 不 得 超过 12pg， 包 不 得 超 
过 3kg， 砷 不 得 超过 6yg， 采 不 得 超过 2pg， 铜 不 得 超 
过 150pg。 

【无 菌 〗 照 无 菌 检查 法 (通则 1101) 检 查 ， 应 符合 规定 。 

【细菌 内 毒素 〗 或 【 热 原 〗 除 另 有 规定 外 ， 静 脉 用 注射 
剂 按 各 品种 项 下 的 规定 ， 照 细菌 内 毒素 检查 法 (通则 1143) 
或 热 原 检 查 法 (通则 1142) 检 查 ， 应 符合 规定 。 


0103 ”胶囊 剂 


胶 玫 剂 系 指 原料 药物 或 与 适宜 输 料 充填 于 空心 胶 计 或 密 
封 于 软 质 囊 材 中 制 成 的 固体 制剂 ， 可 分 为 硬 胶囊 、 软 胶囊 
( 胶 丸 ) 、 缓 释 胶囊 、 控 释 胶 囊 和 肠 溶胶 厢 ， 主 要 供 口 服用 。 

硬 胶囊 (通称 为 胶囊 ) 系 指 采 用 适宜 的 制剂 技术 ， 将 原 
料 药 物 或 加 适宜 辅料 制 成 的 均匀 粉末 、 颗 粒 、 小 片 、 小 丸 、 
半 固 体 或 液体 等 ， 充 填 于 空心 胶囊 中 的 胶 赛 剂 。 

软 胶 囊 ” 系 指 将 一 定量 的 液体 原料 药物 直接 包 封 ， 或 将 
固体 原料 药物 溶解 或 分 散在 适宜 的 辅料 中 制备 成 溶液 、 混 县 
液 、 乳 状 液 或 半 固 体 ， 密 封 于 软 质 琳 材 中 的 胶囊 剂 。 可 用 滴 
制 法 或 压制 法 制备 。 软 质 厢 材 一 般 是 由 胶 否 用 明胶 、 甘 油 或 
其 他 适宜 的 药 用 辅料 单独 或 混合 制 成 。 

组 释 胶 囊 ” 系 指 在 规定 的 释放 介质 中 缓慢 地 非 恒 速 释放 
药物 的 胶囊 剂 。 缓 释 胶 囊 应 符合 缓 释 制 剂 ( 通 则 9013) 的 有 
关 要 求 并 应 进行 释放 度 ( 通 则 0931) 检 查 。 

控 释 胶囊 ” 系 指 在 规定 的 释放 介质 中 缓慢 地 恒 速 释放 药 
物 的 胶囊 剂 。 控 释 胶囊 应 符合 控 释 制剂 (通则 9013) 的 有 关 
要 求 并 应 进行 释放 度 ( 通 则 0931) 检 查 。 

肠 溶胶 赛 。 系 指 用 肠 溶 材料 包 衣 的 颗粒 或 小 丸 充填 于 胶 
训 而 制 成 的 硬 胶 襄 ,或 用 适宜 的 肠 溶 材料 制备 而 得 的 硬 胶囊 
或 软 胶 讲 。 肠 溶胶 训 不 溶 于 胃液 ， 但 能 在 肠 液 中 崩 解 而 释放 
活性 成 分 。 除 男 有 规定 外 ， 肠 溶胶 吉 应 符合 迟 释 制剂 (通则 
9013) 的 有 关 要 求 ， 并 进行 释放 度 ( 通 则 0931) 检 查 。 

胶 襄 剂 在 生产 与 贮藏 期 间 应 符合 下 列 有 关 规 定 。 

一 、 胶 讲 剂 的 内 容 物 不 论 是 原料 药物 还 是 辅料 ， 均 不 应 
造成 襄 过 的 变质 。 

二 、 小 剂量 原料 药物 应 用 适宜 的 稀释 剂 稀释 ， 并 混合 
均匀 。 
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三 、 硬 胶囊 可 根据 下 列 制 剂 技术 制备 不 同形 式 内 容 物 充 
填 于 空心 胶 训 中。 

(1) 将 原料 药物 加 适宜 的 辅料 如 稀释 剂 、 助 流 剂 、 崩 解 
剂 等 制 成 均匀 的 粉末 、 颗 粒 或 小 片 。 

(2) 将 普通 小 丸 、 速 释 小 丸 、 缓 释 小 丸 、 控 释 小 丸 或 肠 
溶 小 丸 单独 填充 或 混合 填充 ， 必 要 时 加 入 适量 空白 小 丸 作 填 
充 剂 。 

(3) 将 原料 药物 粉末 直接 填充 。 

(4) 将 原料 药物 制 成 包 合 物 、 固 体 分 散 体 、 微 赛 或 微 球 。 

(5) 溶 液 、 混 悬 液 、 乳 状 液 等 也 可 采用 特制 灌 计 机 填充 
于 空心 胶囊 中 ， 必 要 时 密封 。 

四 、 胶 囊 剂 应 整洁 ， 不 得 有 黏 结 、 变 形 、 渗 漏 或 囊 壳 破 
裂 等 现象 ， 并 应 无 异 臭 。 

五 、 胶 赛 剂 的 微生物 限度 应 符合 要 求 。 

六 、 根 据 原料 药物 和 制剂 的 特性 ， 除 来 源 于 动 、 植 物 多 
组 分 且 难 以 建立 测定 方法 的 胶 圳 剂 外 ， 溶 出 度 、 释 放 度 、 含 
量 均 匀 度 等 应 符合 要 求 。 必 要 时 ， 内 容 物 包 衣 的 胶 宫 剂 应 检 
查 残 留 溶剂 。 

七 、 除 另 有 规定 外 ， 胶 赛 剂 应 密封 贮存 ， 其 存放 环境 温 
度 不 高 于 30'C ， 湿 度 应 适宜 ， 防 止 受 潮 、 发 竹 、 变 质 。 生 
物 制 品 原液 、 半 成 品 和 成 品 的 生产 及 质量 控制 应 符合 相关 品 
种 要 求 。 

除 另 有 规定 外 ， 胶 厢 剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 

【水 分 】 中 药 硬 胶 赛 剂 应 进行 水 分 检查 。 

取 供 试 品 内 容 物 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832) 测 定 。 除 
另 有 规定 外 ， 不 得 过 9.0% 。 

硬 胶 守 内 容 物 为 液体 或 半 固 体 者 不 检查 水 分 。 

【 装 量 差异 】 照 下 述 方法 检查 ， 应 符合 规定 。 

检查 法 ” 除 另 有 规定 外 ， 取 供 试 品 20 粒 ( 中 药 取 10 
粒 )， 分 别 精密 称 定 重 量 ， 倾 出 内 容 物 (不 得 损失 圳 壳 )， 硬 
胶囊 襄 壳 用 小 刷 或 其 他 适宜 的 用 具 拭 净 ， 软 胶 赛 或 内 容 物 为 
半 固 体 或 液体 的 硬 胶 谭 赛 克 用 乙醚 等 易 挥 发 性 溶剂 洗 净 ， 置 
通风 处 使 溶剂 挥 尽 ， 再 分 别 精 密 称 定 赛 沉重 量 ， 求 出 每 粒 内 
容 物 的 装 量 与 平均 装 量 。 每 粒 装 量 与 平均 装 量 相 比较 (有 标 
示 装 量 的 胶囊 剂 ， 每 粒 装 量 应 与 标示 装 量 比较 )， 超 出 装 量 
差异 限度 的 不 得 多 于 2 粒 ， 并 不 得 有 1 粒 超出 限度 1 倍 。 


平均 装 量 或 标示 装 量 
0. 30g 以 下 
0.30g 及 0.30g 以 上 


装 量 差 异 限度 
土 10% 
土 7. 5% (中药 土 10%) 


凡 规 定 检查 含量 均匀 度 的 胶 赛 剂 ， 一 般 不 再 进行 装 量 差 
蜡 的 检查 。 

《出 解 时 限 】 除 另 有 规定 外 ， 照 崩 解 时 限 检查 法 (通则 
0921) 检 查 ， 均 应 符合 规定 。 

凡 规 定 检查 溶出 度 或 释放 度 的 胶囊 剂 ， 一 般 不 再 进行 出 
解 时 限 的 检查 。 
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【微生物 限度 】 以 动物 、 植 物 、 矿 物质 来 源 的 非 单 体 成 
分 制 成 的 胶囊 剂 ， 生 物 制品 胶囊 剂 ， 照 非 无 菌 产品 微生物 限 
度 检查 : 微生物 计数 法 (通则 1105) 和 控制 菌 检查 (通则 
1106) 及 非 无 菌 药品 微生物 限度 标准 (通则 1107) 检 查 ， 应 符 
合 规定 。 规 定 检查 杂 菌 的 生物 制品 胶囊 剂 ， 可 不 进行 微生物 
限度 检查 。 
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颗粒 剂 系 指 原料 药物 与 适宜 的 辅料 混合 制 成 具有 一 定 粒 
度 的 干燥 颗粒 状 制剂 。 

颗粒 剂 可 分 为 可 溶 颗粒 (通称 为 颗粒 ) 、 混 悬 颗粒 、 泡 腾 
颗粒 、 肠 溶 颖 粒 、 缓 释 颗 粒 和 控 释 颗粒 等 。 

温 悬 颖 粒 ” 系 指 难 溶性 原料 药物 与 适宜 辅料 混合 制 成 的 
颗粒 剂 。 临 用 前 加 水 或 其 他 适宜 的 液体 振 摇 即 可 分 散 成 混 悬 液 。 
除 另 有 规定 外 ， 混 悬 颗粒 剂 应 进行 溶出 度 (通则 0931) 检 查 。 

泡 腾 颗粒 系 指 含有 碳酸 氢 钠 和 有 机 酸 ， 遇 水 可 放出 大 
量 气体 而 呈 泡 腾 状 的 颗粒 剂 。 

泡 腾 颗粒 中 的 原料 药物 应 是 易 溶性 的 ， 加 水 产生 气泡 后 
应 能 溶解 。 有 机 酸 一 般 用 枸 橡 酸 、 酒 石 酸 等 。 

肠 溶 栖 粒 ” 系 指 采 用 肠 溶 材料 包 囊 颗粒 或 其 他 适宜 方法 
制 成 的 颗粒 剂 。 肠 溶 颗粒 耐 胃酸 而 在 肠 液 中 释放 活性 成 分 或 
控制 药物 在 肠 道 内 定位 释放 ， 可 防止 药物 在 胃 内 分 解 失 效 ， 
避免 对 胃 的 刺激 。 肠 溶 颗粒 应 进行 释放 度 ( 通 则 0931) 检 查 。 

缓 释 颗 粒 系 指 在 规定 的 释放 介质 中 缓慢 地 非 恒 速 释 放 
药物 的 颗粒 剂 。 

绥 释 颗粒 应 符合 缓 释 制 剂 的 有 关 要 求 ( 通 则 9013)， 并 
应 进行 释放 度 ( 通 则 0931) 检 查 。 

控 释 颗粒 ” 系 指 在 规定 的 释放 介质 中 缓慢 地 恒 速 释放 药 
物 的 颗粒 剂 。 

控 释 颗粒 应 符合 控 释 制剂 的 有 关 要 求 ( 通 则 9013)， 并 
应 进行 释放 度 ( 通 则 0931) 检 查 。 

颗粒 剂 在 生产 与 贮藏 期 间 应 符合 下 列 规定 。 

一 、 原 料 药物 与 辅料 应 均匀 混合 。 含 药 量 小 或 含 毒 、 剧 药 
的 颗粒 剂 ， 应 根据 原料 药物 的 性 质 采 用 适宜 方法 使 其 分 散 均匀 。 

除 另 有 规定 外 ， 中 药 饮片 应 按 各 品种 项 下 规定 的 方法 进 
行 提 取 、 纯 化 、 浓 缩 成 规定 的 清高 ， 采 用 适宜 的 方法 干燥 并 
制 成 细 粉 ， 加 适量 辅料 (不 超过 于 高 量 的 2 倍 ) 或 饮片 细 粉 ， 
混 匀 并 制 成 颗粒 ;也 可 将 清高 加 适量 辅料 (不 超过 清高 量 的 
5 倍 ) 或 饮片 细 粉 ， 混 匀 并 制 成 颗粒 。 

二 、 凡 属 挥发 性 原料 药物 或 过 热 不 稳定 的 药物 在 制备 过 
程 应 注意 控制 适宜 的 温度 条 件 ， 凡 遇 光 不 稳定 的 原料 药物 应 
谈 光 操作 。 

三 、 除 男 有 规定 外 ， 挥 发 油 应 均匀 喷 入 干燥 颗粒 中 ， 密 
闭 至 规定 时 间或 用 包 合 等 技术 处 理 后 加 和 人。 

四 、 根 据 需 要 颗粒 剂 可 加 入 适宜 的 辅料 ， 如 稀释 剂 、 黏 
合剂 、 分 散剂 、 着 色 剂 和 矫 味 剂 等 。 
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五 、 为 了 防潮 、 掩 盖 原 料 药 物 的 不 良 气 味 等 需要 ， 也 可 
对 颗粒 进行 包 薄 膜 衣 。 必 要 时 ， 包 衣 颗 粒 应 检查 残留 溶剂 。 

六 、 颗 粒 剂 应 干燥 ， 颗 粒 均匀 ， 色 泽 一 致 ， 无 吸 潮 、 软 
化 、 结 块 、 潮 解 等 现象 。 

七 、 颗 粒 剂 的 微生物 限度 应 符合 要 求 。 

八 、 根 据 原料 药物 和 制剂 的 特性 ， 除 来 源 于 动 、 植 物 多 
组 分 且 难 以 建立 测定 方法 的 颗粒 剂 外 ， 溶 出 度 、 释 放 度 、 含 
量 均匀 度 等 应 符合 要 求 。 

九 、 除 另 有 规定 外 ， 颗 粒 剂 应 密封 ， 置 干燥 处 贮存 ， 防 
止 受潮 。 生 物 制品 原液 、 半 成 品 和 成 品 的 生产 及 质量 控制 应 
符合 相关 品种 要 求 。 

除 另 有 规定 外 ， 颗 粒 剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 

【粒度 】〗】 除 另 有 规定 外 ， 照 粒度 和 粒度 分 布 测定 法 (通则 
0982 第 二 法 双 筛 分 法 测定 ， 不 能 通过 一 号 筛 与 能 通过 五 号 
筛 的 总 和 不 得 超过 15%。 

水分】 中药 颗粒 剂 照 水 分 测定 法 (通则 0832) 测 定 ， 除 
另 有 规定 外 ， 水 分 不 得 超过 8. 0%。 

【干燥 失重 】 除 另 有 规定 外 ， 化 学 药品 和 生物 制品 颗粒 
剂 照 干燥 失重 测定 法 (通则 0831) 测 定 ， 于 105' 干燥 ( 含 糖 
颗粒 应 在 80'C 减 压 干燥 ) 至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 超过 2.0%。 

【溶化 性 】 除 男 有 规定 外 ， 颗 粒 剂 照 下 述 方法 检查 ， 溶 
化 性 应 符合 规定 。 

可 溶 颗粒 检查 法 ” 取 供 试 品 10g( 中 药 单 剂量 包装 取 1 
猜 )， 加 热 水 200ml， 撑 拌 5 分 钟 ， 立 即 观 察 ， 可 溶 颗 粒 应 
全 部 溶化 或 轻微 浑浊 。 

泡 足 颗粒 检查 法 ” 取 供 试 品 3 袋 ， 将 内 容 物 分 别 转移 至 
盛 有 200ml 水 的 烧杯 中 ， 水温 为 15 一 25C ， 应 迅速 产生 气 
体 而 呈 泡 腾 状 ，5 分 钟 内 颗粒 均 应 完全 分 散 或 溶解 在 水 中 。 

颗粒 剂 按 上 述 方法 检查 ， 均 不 得 有 异物 ， 中 药 颗 粒 还 不 
得 有 焦 悄 。 

混 悬 颗粒 以 及 已 规定 检查 溶出 度 或 释放 度 的 颗粒 剂 可 不 
进行 溶化 性 检查 。 

【 装 量 差异 〗】 单 剂量 包装 的 颗粒 剂 按 下 述 方法 检查 ， 应 
符合 规定 。 

检查 法 ” 取 供 试 品 10 袋 ( 瓶 )， 除 去 包装 ， 分 别 精密 称 
定 每 袋 ( 瓶 ) 内 容 物 的 重量 ， 求 出 每 袋 ( 瓶 ) 内 容 物 的 装 量 与 平 
均 装 量 。 每 袋 ( 瓶 ) 装 量 与 平均 装 量 相 比较 【 凡 无 含量 测定 的 
颗粒 剂 或 有 标示 装 量 的 颗粒 剂 ， 每 袋 ( 瓶 ) 装 量 应 与 标示 装 量 
比较 ]， 超 出 装 量 差异 限度 的 颗粒 剂 不 得 多 于 2 线 ( 瓶 )， 并 
不 得 有 1 袋 ( 瓶 ) 超 出 装 量 差 异 限 度 1 倍 。 


平均 装 量 或 标示 装 量 装 量 差 异 限 度 
1.0g 及 1.0g 以 下 土 10% 
1.0g 以 上 至 1.5g 土 8% 

1. 5g 以 上 至 6. 0g 土 7% 
6.0g 以 上 士 5% 
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凡 规 定 检查 含量 均匀 度 的 颗粒 剂 ， 一 般 不 再 进行 装 量 差 
异 检查 。 

【 装 是】 多 剂量 包装 的 颗粒 剂 ， 照 最 低 装 量 检查 法 (通则 
0942) 检 查 ， 应 符合 规定 。 

【微生物 限度 〗 以 动物 、 植 物 、 矿 物质 来 源 的 非 单 体 成 
分 制 成 的 颗粒 剂 ， 生 物 制 品 颗粒 剂 ， 照 非 无 菌 产品 微生物 限 
度 检 查 : 微生物 计数 法 (通则 1105) 和 控制 菌 检查 法 (通则 
1106) 及 非 无 菌 药品 微生物 限度 标准 (通则 1107) 检 查 ， 应 符 
合 规定 。 规 定 检查 杂 菌 的 生物 制品 颗粒 剂 ， 可 不 进行 微生物 
限度 检查 。 

0105 有 眼 用 制剂 

眼 用 制剂 系 指 直 接 用 于 眼 部 发 挥 治疗 作用 的 无 菌 制剂 。 

眼 用 制剂 可 分 为 眼 用 液体 制剂 ( 滴 眼 剂 、 洗 眼 剂 、 眼 内 
注射 溶液 等 )、 眼 用 半 固 体制 剂 ( 眼 膏剂 、 眼 用 乳 索 剂 、 眼 用 
凝 胶 剂 等 ) 、 眼 用 固体 制剂 ( 眼 膜 剂 、 眼 丸剂 、 眼 内 插 人 剂 
等 )。 眼 用 液体 制剂 也 可 以 固态 形式 包装 ， 另 备 深 剂 ， 在 临 
用 前 配 成 溶液 或 混 悬 液 。 

滴 眼 剂 、 系 指 由 原料 药物 与 适宜 辅料 制 成 的 供 滴 人 了 眼 内 
的 无 菌 液体 制剂 。 可 分 为 溶液 、 混 悬 液 或 乳 状 液 。 

洗 眼 剂 ” 系 指 由 原料 药物 制 成 的 无 菌 澄 明 水 溶液 ， 供 冲 
洗 眼 部 异物 或 分 沁 液 、 中 和 外 来 化 学 物质 的 眼 用 液体 制剂 。 

眼 内 注射 溶液 ” 系 指 由 原料 药物 与 适宜 辅料 制 成 的 无 菌 
液体 ， 供 眼 周围 组 织 (包括 球 结 膜 下 、 筋 膜 下 及 球 后 ) 或 眼 内 
注射 (包括 前 房 注 射 、 前 房 冲 洗 、 玻 璃 体内 注射 、 玻 璃 体内 
灌注 等 ) 的 无 菌 眼 用 液体 制剂 。 

眼 膏剂 ” 系 指 由 原料 药物 与 适宜 基质 均匀 混合 ， 制 成 洲 
液 型 或 混 悬 型 膏 状 的 无 菌 眼 用 半 固 体制 剂 。 

眼 用 乳 高 剂 ” 系 指 由 原料 药物 与 适宜 基质 均匀 混合 ， 制 
成 乳癌 状 的 无 菌 眼 用 半 固 体制 剂 。 

眼 用 凝 胶 剂 ” 系 指 原料 药物 与 适宜 辅料 制 成 的 凝 胶 状 无 
菌 眼 用 半 固 体制 剂 。 

眼 胰 剂 系 指 原料 药物 与 高 分 子 聚 合 物 制 成 的 无 菌 药 
膜 ， 可 置 于 结膜 森 内 缓慢 释放 药物 的 眼 用 固体 制剂 。 

眼 丸 剂 ” 系 指 原料 药物 与 适宜 辅料 制 成 的 球形 、 类 球形 
的 无 菌 眼 用 固体 制剂 。 

眼 内 揪 入 剂 ” 系 指 原料 药物 与 适宜 辅料 制 成 的 适当 大 小 
和 形状 、 供 插入 结膜 琳 内 缓慢 释放 药物 的 无 菌 眼 用 固体 
制剂 。 

眼 用 制剂 在 生产 和 贮藏 期 间 应 符合 下 列 规定 。 

一 、 滴 眼 剂 中 可 加 入 调节 渗透 压 、pH 值 、 黏 度 以 及 增 
加 原料 药物 溶解 度 和 制剂 稳定 的 辅料 ， 所 用 辅料 不 应 降低 药 
效 或 产生 局 部 刺激 。 

二 、 除 另 有 规定 外 ， 滴 眼 剂 应 与 泪液 等 渗 。 混 悬 型 滴 眼 
剂 的 沉降 物 不 应 结 块 或 聚集 ， 经 振 摇 应 易 再 分 散 ， 并 应 检查 
沉降 体积 比 。 除 另 有 规定 外 , 每 个 容器 的 装 量 应 不 超 
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过 10ml。 

三 、 洗 眼 剂 属 用 量 较 大 的 眼 用 制剂 ， 应 尽 可 能 与 泪液 等 
渗 并 具有 相近 的 pH 值 。 除 另 有 规定 外 ， 每 个 容器 的 装 量 应 
不 超过 200ml。 

四 、 多 剂量 眼 用 制剂 一 般 应 加 适当 抑 菌 剂 ， 尽量 选用 安 
全 风险 小 的 换 菌 剂 ， 产 品 标 签 应 标明 抑 菌 剂 种 类 和 标示 量 。 
除 另 有 规定 外 ， 在 制剂 确定 处 方 时 ， 该 处 方 的 抑 菌 效力 应 符 
合 抑 菌 效力 检查 法 (通则 1121) 的 规定 。 

五 、 腿 用 半 固 体制 剂 的 基质 应 过 滤 并 灭 菌 ， 不 溶性 原料 
药物 应 预先 制 成 极 细 粉 。 眼 膏剂 、 眼 用 乳 膏 剂 、 眼 用 凝 胶 剂 
应 均匀 、 细 腻 、 无 刺激 性 ， 并 易 涂 布 于 眼 部 ， 便 于 原料 药物 
分 散 和 吸收 。 除 另 有 规定 外 ， 每 个 容器 的 装 量 应 不 超过 5g。 

六 、 眼 内 注射 溶液 、 眼 内 插入 剂 、 供 外 科 手 术 用 和 急救 
用 的 眼 用 制剂 ， 均 不 得 加 抑 菌 剂 或 抗 氧 剂 或 不 适当 的 附加 
剂 ， 且 应 采用 一 次 性 使 用 包装 

七 、 包 装 容 器 应 无 菌 、 不 易 破裂 ， 其 透明 度 应 不 影响 可 
见 异 物 检查 。 

八 、 除 另 有 规定 外 ， 眼 用 制剂 还 应 符合 相应 剂型 通则 项 
下 有 关 规 定 ， 如 眼 用 凝 胶 剂 还 应 符合 凝 胶 剂 的 规定 。 

九 、 除 男 有 规定 外 ， 眼 用 制剂 应 遮光 密封 贮存 。 

十 、 眼 用 制剂 在 启用 后 最 多 可 使 用 4 周 。 

除 另 有 规定 外 ， 眼 用 制剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 

【可 见 异 物 〗】 除 另 有 规定 外 ， 滴 眼 剂 照 可 见 异 物 检查 法 
(通则 0904) 中 滴 眼 剂 项 下 的 方法 检查 ， 应 符合 规定 ; 眼 内 
注射 溶液 照 可 见 异 物 检查 法 (通则 0904) 中 注射 液 项 下 的 方 
法 检查 ， 应 符合 规定 。 

【粒度 】 除 男 有 规定 外 ， 含 饮片 原 粉 的 眼 用 制剂 和 混 悬 
型 眼 用 制剂 照 下 述 方法 检查 ， 粒 度 应 符合 规定 。 

检查 法 ” 取 液 体型 供 试 品 强烈 振 播 ， 立 即 量 取 适 量 ( 或 
相当 于 主 药 10kg) 置 于 载 玻 片上 ， 共 涂 3 片 ; 或 取 3 个 容器 
的 半 固 体型 供 试 品 ， 将 内 容 物 全 部 挤 于 适宜 的 容器 中 ， 搅 拌 
均匀 ， 取 适量 (或 相当 于 主 药 10pg) 置 于 载 玻 片上 ， 涂 成 薄 
层 ， 薄 层面 积 相当 于 盖 玻 片面 积 ， 共 涂 3 片 ; 照 粒度 和 粒度 
分 布 测定 法 (通则 0982 第 一 法 ) 测 定 ， 每 个 涂 片 中 大 于 50pm 
的 粒子 不 得 过 2 个 ( 含 饮片 原 粉 的 除外 )， 且 不 得 检 出 大 于 
90pm 的 粒子 。 

【沉降 体积 比 〗 混 悬 型 滴 眼 剂 ( 含 饮片 细 粉 的 滴 眼 剂 除 
外 ) 照 下 述 方法 检查 ， 沉 降 体 积 比 应 不 低 于 0. 90。 

检查 法 ” 除 另 有 规定 外 ， 用 具 塞 量 简 量 取 供 试 品 50ml， 
密 塞 ， 用 力 振 摇 1 分 钟 ， 记 下 混 悬 物 的 开始 高 度 昌 ,.， 静 置 
3 小 时 ， 记 下 混 悬 物 的 最 终 高 度 玉 ， 按 下 式 计算 

沉降 体积 比 == H/H。 

【金属 性 异物 】 除 另 有 规定 外 ， 眼 用 半 固 体制 剂 照 下 述 
方法 检查 ， 应 符合 规定 。 

检查 法 ” 取 供 试 品 10 个 ,分 别 将 全 部 内 容 物 置 于 底部 
平整 光滑 、 无 可 见 异物 和 气泡 、 直 径 为 6cm 的 平底 培养 下 
中 ， 加 盖 ， 除 男 有 规定 外 ， 在 85 人 保温 2 小 时 ,使 供 试 品 


0106 鼻 用 制剂 


摊 布 均匀 ， 室 温 放 冷 至 凝固 后 ,倒置 于 适宜 的 显微镜 台 上 ， 
用 聚光灯 从 上 方 以 45" 角 的 人 射 光 照射 下 底 ， 放 大 30 倍 ， 检 
视 不 小 于 50pm 且 具 有 光泽 的 金属 性 异物 数 。10 个 容器 中 每 
个 含 金 属性 异物 超过 8 粒 者 ， 不 得 过 1 个 ， 且 其 总 数 不 得 过 
50 粒 ; 如 不 符合 上 述 规定 ， 应 另 取 20 个 复试 初 、 复 试 结 
果 合 并 计算 ，30 个 中 每 个 容器 中 含 金 属性 异物 超过 8 粒 者 ， 
不 得 过 3 个 ， 且 其 总 数 不 得 过 150 粒 。 

〖 装 量 差 异 〗》 除 另 有 规定 外 ， 单 剂量 包装 的 眼 用 固体 制 
剂 或 半 固 体制 剂 照 下 述 方法 检查 ， 应 符合 规定 。 

检查 法 ” 取 供 试 品 20 个 ， 分 别称 定 内 容 物 重量 ， 计 算 
平均 装 量 ， 每 个 装 量 与 平均 装 量 相 比 较 ( 有 标示 装 量 的 应 与 
标示 装 量 相 比 较 ) 超 过 平均 装 量 土 10% 者 ,不 得 过 2 个 ,， 并 
不 得 有 超过 平均 装 量 土 20% 者 。 

凡 规 定 检查 含量 均匀 度 的 眼 用 制剂 ， 一 般 不 再 进行 装 量 
差异 检查 。 

【 装 量 】 除 另 有 规定 外 ， 单 剂量 包装 的 眼 用 液体 制剂 照 
下 述 方法 检查 ， 应 符合 规定 。 

检查 法 ” 取 供 试 品 10 个 ,将 内 容 物 分 别 倒 人 经 标 化 的 
量 入 式 量 简 ( 或 适宜 容器 ) 内 ， 检 视 ， 每 个 装 量 与 标示 装 量 相 
比较 ， 均 不 得 少 于 其 标示 量 。 

多 剂量 包装 的 眼 用 制剂 照 最 低 装 量 检查 法 (通则 
0942) 检 查 ， 应 符合 规定 。 

【渗透 压 摩 尔 浓度 〗 除 另 有 规定 外 ， 水 溶液 型 滴 眼 剂 、 
洗 眼 剂 和 有 眼 内 注射 溶液 按 各 品种 项 下 的 规定 ， 照 渗透 压 摩尔 
浓度 测定 法 (通则 0632) 测 定 ， 应 符合 规定 。 

【无 菌 〗 除 另 有 规定 外 ， 照 无 菌 检查 法 (通则 1101) 检 查 ， 
应 符合 规定 。 


0106 自用 制剂 


鼻 用 制剂 系 指 直 接 用 于 鼻腔 ， 发 挥 局 部 或 全 身 治 疗 作用 
的 制剂 。 

鼻 用 制剂 可 分 为 描 用 液体 制剂 ( 沉 鼻 剂 、 洗 鼻 剂 、 喷 雾 
剂 等 );、 鼻 用 半 固 体制 剂 ( 鼻 用 软 畜 剂 、 描 用 乳 高 剂 、 鼻 用 凝 
胶 剂 等 ;、 鼻 用 固体 制剂 ( 鼻 用 散剂 、 鼻 用 粉 雾 剂 和 鼻 用 刊 剂 
等 )。 鼻 用 液体 制剂 也 可 以 固态 形式 包装 ， 配 套 专用 溶剂 ， 
在 临 用 前 配 成 溶液 或 混 悬 液 。 

滴 鼻 剂 ” 系 指 由 原料 药物 与 适宜 辅料 制 成 的 澄明 溶液 、 
混 悬 液 或 乳 状 液 ， 供 滴 人 鼻腔 用 的 鼻 用 液体 制剂 。 

洗 鼻 剂 ” 系 指 由 原料 药物 制 成 符合 生理 pH 值 范围 的 等 
渗水 溶液 ， 用 于 清洗 鼻腔 的 鼻 用 液体 制剂 ， 用 于 伤口 或 手术 
前 使 用 者 应 无 菌 。 

鼻 用 气 雾 剂 ” 系 指 由 原料 药物 和 附加 剂 与 适宜 抛射 剂 共 
同 装 封 于 耐 压 容器 中 ， 内 容 物 经 雾 状 路 出 后 ， 经 鼻 吸 入 沉积 
于 鼻腔 的 制剂 。 

鼻 用 喷 费 剂 ” 系 指 由 原料 药物 与 适宜 辅料 制 成 的 浴 明 溶 
液 、 混 悬 液 或 乳 状 液 ， 供 喷雾 器 雾 化 的 鼻 用 液体 制剂 。 
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鼻 用 软 豆 剂 ” 系 指 由 原料 药物 与 适宜 基 质 均匀 混合 ， 制 
溶液 型 或 混 悬 型 畜 状 的 保 用 半 固 体制 剂 。 

鼻 用 乳 寡 剂 。、 系 指 由 原料 药物 与 适宜 基质 均匀 混合 ， 制 
成 乳 膏 状 的 鼻 用 半 固 体制 剂 。 

鼻 用 凝 胶 剂 、 系 指 由 原料 药物 与 适宜 辅料 制 成 凝 胶 状 的 
算 用 半 固 体制 剂 。 

鼻 用 散剂 系 指 由 原料 药物 与 适宜 辅料 制 成 的 粉末 ， 用 
当 的 工具 吹 人 鼻腔 的 鼻 用 固体 制剂 。 

鼻 用 粉 费 剂 ” 系 指 由 原料 药物 与 适宜 辅料 制 成 的 粉末 ， 
适当 的 给 药 装置 喷 和 人 鼻腔 的 鼻 用 固体 制剂 。 

鼻 用 棒 剂 ” 系 指 由 原料 药物 与 适宜 基质 制 成 棒状 或 类 棒 
， 供 插入 鼻腔 用 的 鼻 用 固体 制剂 。 

自用 制剂 在 生产 与 贮藏 期 间 应 符合 下 列 规定 。 

一 、 鼻 用 制剂 可 根据 主要 原料 药物 的 性 质 和 剂型 要 求 选 
适宜 的 辅料 。 通 常 含 有 调节 黏度 、 控 制 pH 值 、 增 加 原料 
物 溶解 、 提 高 制剂 稳定 性 或 能 够 赋 形 的 辅料 ， 除 另 有 规定 
上 站， 多 剂量 水 性 介质 租用 制剂 应 当 添 加 适宜 浓度 的 抑 菌 剂 ， 
制剂 确定 处 方 时 ， 该 处 方 的 抑 菌 效力 应 符合 抑 菌 效 力 检查 
(通则 1121) 的 规定 ， 制 剂 本 身 如 有 足够 的 抑 菌 性 能 ， 可 
加 抑 菌 剂 。 

二 、 鼻 用 制剂 多 剂量 包装 容器 应 配 有 完整 和 适宜 的 给 药 
置 。 容 器 应 无 毒 并 洁净 ， 不 应 与 原料 药物 或 辅料 发 生理 化 
用 ， 容 器 的 瓶 整 要 有 一 定 的 厚度 且 均 匀 ， 除 另 有 规定 外 ， 
量 应 不 超过 10ml 或 5g。 

三 、 鼻 用 溶液 剂 应 澄清 ， 不 得 有 沉淀 和 异物 ， 各 用 混 有 其 
车 出 现 沉 淀 物 ， 经 振 摇 应 易 分 散 ， 鼻 用 和 乳 状 液 车 出 现 油 相 
与 水 相 分 层 ， 经 振 摇 应 易 恢 复 成 乳 状 液 ， 鼻 用 半 男 体制 剂 应 
软 细腻 ， 易 涂 布 。 

四 、 鼻 用 粉 雾 剂 中 原料 药物 与 适宜 辅料 的 粉末 粒 径 一 般 
\ 为 30 一 150kmf 鼻 用 气 雾 剂 和 鼻 用 喷雾 剂 喷 出 后 的 雾 滴 粒 
绝 大 多 数 应 大 于 10pm。 

五 、 鼻 用 制剂 应 无 刺激 性 ， 对 相 黏 膜 及 其 纤毛 不 应 产生 
副作用 。 如 为 水 性 介质 的 鼻 用 制剂 应 调节 pH 值 与 渗 
压 。 

六 、 除 另 有 规定 外 ， 鼻 用 制剂 还 应 符合 相应 制剂 通则 项 
有 关 规 定 。 

七 、 除 男 有 规定 外 ， 鼻 用 制剂 应 密闭 贮存 。 

八 、 多 剂量 包装 的 鼻 用 制剂 在 启用 后 一 般 不 超过 4 周 。 

除 另 有 规定 外 ， 鼻 用 制剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 

【沉降 体积 比 } 混 悬 型 滴 鼻 剂 照 下 述 方法 检查 ， 沉 降 体 
积 比 应 不 低 于 0. 90。 

检查 法 ” 除 另 有 规定 外 ， 用 具 塞 量 简 量 取 供 试 品 50ml， 
密 塞 ， 用 力 振 播 1 分 钟 ， 记 下 混 量 物 的 开始 高 度 中 ， 静 置 
3 小 时 ， 记 下 混 悬 物 的 最 终 高 度 末 ， 按 下 式 计 算 ， 

、 沉降 体积 比 ==H/H。 

【递送 剂量 均一 性 】 定量 鼻 用 气 雾 剂 、 混 悬 型 和 乳液 型 

定量 鼻 用 喷雾 剂 及 多 剂量 储 库 型 鼻 用 粉 雾 剂 照 下 述 方法 测 
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定 ， 应 符合 规定 。 

测定 法 ” 取 供 试 品 1 瓶 ， 振 播 5 秒 ， 弃 去 1 喷 。 至 少 等 
待 5 秒 后 ， 振 摇 供 试 品 5 秒 ， 弃 去 1 喷 ， 重 复 此 操作 至 弃 去 
5 喷 。 等 待 2 秒 后 ， 正 置 供 试 品 ， 按 压 装 置 ， 垂 直 ( 或 接近 
垂直 ) 喷 射 1 喷 至 收集 装置 中 ， 采 用 各 品种 项 下 规定 溶剂 收 
集 装 置 中 的 药 液 ， 用 各 品种 项 下 规定 的 分 析 方 法 ， 测 定 收 集 
液 中 的 药 量 。 重 复 测定 10 瓶 。 

结果 判定 ”符合 下 述 条 件 之 一 者 ， 可 判 为 符合 规定 。 

(1)10 个 测定 结果 中 ， 若 至 少 9 个 测定 值 在 平均 值 的 
75% 一 125% 之 间 ， 且 全 部 测定 值 在 平均 值 的 65% ~135% 
之 间 。 

(2)10 个 测定 结果 中 , 若 2~3 个 测定 值 超出 75% ~ 
125%， 应 另 取 20 瓶 供 试 品 测定 ，30 个 测定 结果 中 ， 超 出 
75%~125% 的 测定 值 不 多 于 3 个 ， 且 全 部 在 65%~135% 
之 间 。 

【 装 量 差异 〗 除 另 有 规定 外 ， 单 剂量 包装 的 鼻 用 固体 制 
剂 或 半 轿 体制 剂 照 下 述 方法 检查 ， 应 符合 规定 。 

检查 法 ” 取 供 试 品 20 个 ， 分 别称 定 内 容 物 重量 ， 计 算 
平均 装 量 ， 每 个 装 量 与 平均 装 量 相 比较 (有 标示 装 量 的 应 与 
标示 装 量 相 比 较 )， 超 过 平均 装 量 土 10% 者 ,不 得 过 2 个， 
并 不 得 有 超过 平均 装 量 土 20% 者 。 

凡 规 定 检查 含量 均匀 度 的 鼻 用 制剂 ， 一 般 不 再 进行 装 量 
差异 检查 。 

【 装 量 】 除 另 有 规定 外 ， 单 剂量 包装 的 鼻 用 液体 制剂 昭 
下 述 方 法 检查 ， 应 符合 规定 。 

检查 法 ” 取 供 试 品 10 个 ， 将 内 容 物 分 别 倒 人 经 标 化 的 
量 和 人 式 量 简 内 ， 在 室温 下 检视 ,每 个 装 景 与 标示 装 量 相 比 
较 ， 均 不 得 少 于 其 标示 量 。 

多 剂量 包装 的 鼻 用 制剂 ， 照 最 低 装 量 检查 法 (通则 
0942) 检 查 ， 应 符合 规定 。 

【无 菌 】 除 另 有 规定 外 ， 用 于 手术 、 创 伤 或 临床 必需 无 
菌 的 鼻 用 制剂 ， 照 无 菌 检查 法 (通则 1101) 检 查 ， 应 符合 
规定 。 

【微生物 限度 】 除 另 有 规定 外 ， 照 非 无 菌 产品 微生物 限 
度 检 查 : 微生物 计数 法 (通则 1105) 和 控制 菌 检 查 法 (通则 
1106) 及 非 无 菌 药品 微生物 限度 标准 (通则 1107) 检 查 ， 应 符 
合 规定 。 
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栓剂 系 指 原料 药物 与 适宜 基质 制 成 供 腕 道 给 药 的 固体 
制剂 。 

栓剂 因 施用 腔 道 的 不 同 ， 分 为 直肠 栓 、 阴 道 栓 和 尿道 
栓 。 直 肠 栓 为 鱼雷 形 、 圆 锥 形 或 圆柱 形 等 阴道 栓 为 鸡 嘴 
形 、 球 形 或 卵 形 等 ;尿道 栓 一 般 为 棒状 。 

栓剂 在 生产 与 贮藏 期 间 应 符合 下 列 有 关 规 定 。 

一 、 栓 剂 常用 基质 为 半 合 成 脂肪 酸 甘 油 酉 、 可 可 豆 脂 、 
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聚 氧 乙烯 硬 脂 酸 酯 、 聚 氧 乙烯 山梨 聚 糖 脂肪 酸 酯 、 氢 化 植物 
油 、 甘 油 明 胶 、 泊 洛 沙 姆 、 聚 乙 二 醇 类 或 其 他 适宜 物质 。 根 
据 需要 可 加 入 表面 活性 剂 、 稀 释 剂 、 润 滑 剂 和 抑 菌 剂 等 。 除 
另 有 规定 外 ， 在 制剂 确定 处 方 时 ， 该 处 方 的 抑 菌 效力 应 符合 
抑 菌 效力 检查 法 (通则 1121) 的 规定 。 常 用 水 溶性 或 与 水 能 
混 溶 的 基质 制备 阴道 栓 。 

二 、 栓 剂 可 用 挤 压 成 形 法 和 模 制 成 形 法 制备 。 制 备 栓剂 
用 的 固体 原料 药物 ， 除 男 有 规定 外 ， 应 预先 用 适宜 方法 制 成 
细 粉 或 最 细 粉 。 可 根据 施用 腔 道 和 使 用 需要 ， 制 成 各 种 适宜 
的 形状 。 

三 、 栓 剂 中 的 原料 药物 与 基质 应 混合 均匀 ， 其 外 形 应 完 
整 光滑 ， 放 入 腔 道 后 应 无 刺激 性 ， 应 能 融化 、 软 化 或 溶化 ， 
并 与 分 泌 液 混合 ， 逐 渐 释 放出 药物 ， 产生 局 部 或 全 身 作用 ; 
并 应 有 适宜 的 硬度 ， 以 免 在 包装 或 贮存 时 变形 。 

四 、 栓 剂 所 用 内 包装 材料 应 无 毒性 ， 并 不 得 与 原料 药物 
或 基质 发 生理 化 作用 。 

五 、 除 另 有 规定 外 ， 应 在 30%C 以 下 密闭 贮存 和 运输 ， 防 
止 因 受 热 、 受 潮 而 变形 、 发 每 、 变 质 。 生 物 制品 原液 、 半 成 
品 和 成 品 的 生产 及 质量 控制 应 符合 相关 品种 要 求 。 

除 另 有 规定 外 ， 栓 剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 

【重量 差异 】 照 下 述 方法 检查 ， 应 符合 规定 。 

检查 法 ” 取 供 试 品 10 粒 ， 精 密 称 定 总 重量 ， 求 得 平均 
粒 重 后 ， 再 分 别 精 密 称 定 每 粒 的 重量 。 每 粒 重量 与 平均 粒 重 
相 比 较 ( 有 标示 粒 重 的 中 药 栓剂 ， 每 粒 重 量 应 与 标示 粒 重 比 
较 )， 按 表 中 的 规定 ， 超 出 重量 差异 限度 的 不 得 多 于 1 粒 ， 
并 不 得 超出 限度 1 倍 。 


平均 粒 重 或 标示 粒 重 重量 差异 限度 
1.0g 及 1.0g 以 下 士 10% 
1.0g 以 上 至 3.0g 土 ?. 5% 


3.0g 以 上 土 5% 

凡 规 定 检查 含量 均匀 度 的 栓剂 ， 一 般 不 再 进行 重量 差异 
检查 。 

【 融 变 时 限 】〗】 除 另 有 规定 外 ， 照 融 变 时 限 检 查 法 (通则 
0922) 检 查 ， 应 符合 规定 。 

【微生物 限度 】 除 男 有 规定 外 ， 照 非 无 菌 产品 微生物 限度 
检查 ， 微生物 计数 法 (通则 1105) 和 控制 菌 检查 法 (通则 1106) 及 
非 无 菌 药品 微生物 限度 标准 (通则 1107) 检 查 ， 应 符合 规定 。 
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丸剂 系 指 原 料 药物 与 适宜 的 辅料 制 成 的 球形 或 类 球形 固 
体制 剂 。 

中 药丸 剂 包 括 蜜 丸 、 水 蜜 丸 、 水 丸 、 糊 丸 、 螨 丸 、 浓 缩 
丸和 滴 丸 等 。 

化 学 药丸 剂 包括 滴 丸 、 糖 丸 等 。 
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宣 丸 ” 系 指 饮片 细 粉 以 炼 蜜 为 黏合 剂 制 成 的 丸剂 。 其 中 
每 丸 重 量 在 0. 5g( 含 0.5g) 以 上 的 称 大 蜜 丸 ， 每 丸 重量 在 
0. 5g 以 下 的 称 小 蜜 丸 。 

水 密 丸 ” 系 指 饮片 细 粉 以 炼 蜜 和 水 为 符合 剂 制 成 的 
丸剂 。 

水 丸 ” 系 指 饮片 细 粉 以 水 (或 根据 制 法 用 黄酒 、 醋 、 稀 药 
汁 、 糖 液 、 含 5% 以 下 炼 密 的 水 溶液 等 ) 为 黏合 剂 制 成 的 
丸剂 。 | 

糊 丸 ” 系 指 饮片 细 粉 以 米粉 、 米 糊 或 面糊 等 为 黏合 剂 制 
成 的 丸剂 。 

蜡 丸 ” 系 指 饮 片 细 粉 以 蜂蜡 为 义 合 剂 制 成 的 丸剂 。 

浓缩 丸 ” 系 指 饮片 或 部 分 饮片 提取 浓缩 后 ， 与 适宜 的 辅 
料 或 其 余 饮 片 细 粉 ， 以 水 、 炼 蜜 或 炼 蜜 和 水 为 黏合 剂 制 成 的 
丸剂 。 根 据 所 用 黏合 剂 的 不 同 ， 分 为 浓缩 水 丸 、 浓 缩 密 丸和 
浓缩 水 蜜 丸 等 。 

滴 丸 剂 ” 系 指 原 料 药物 与 适宜 的 基质 加 热 熔融 混 匀 ， 滴 
人 不 相 混 溶 、 互 不 作用 的 冷凝 介质 中 制 成 的 球形 或 类 球形 
制剂 。 

糟 丸 ” 系 指 以 适宜 大 小 的 糖 粒 或 基 丸 为 核心 ， 用 糖 粉 和 
其 他 辅料 的 混合 物 作为 撒 粉 材料 ， 选 用 适宜 的 黏合 剂 或 润 湿 
剂 制 丸 ， 并 将 原料 药物 以 适宜 的 方法 分 次 包 带 在 糖 丸 中 而 制 
成 的 制剂 。 

丸剂 在 生产 与 贮藏 期 间 应 符合 下 列 有 关 规 定 。 

一 、 除 另 有 规定 外 ， 供 制 丸剂 用 的 药粉 应 为 细 粉 或 最 
细 粉 。 

二 、 炼 蜜 按 炼 蜜 程度 分 为 嫩 蜜 、 中 蜜 和 老 蜜 ， 制 备 时 可 
根据 品种 、 气 候 等 具体 情况 选用 。 蜜 丸 应 细腻 滋润 ， 软 硬 
适中 。 

三 、 浓 缩 丸 所 用 饮片 提取 物 应 按 制 法 规定 ， 采 用 一 定 的 
方法 提取 浓缩 制 成 。 

四 、 蜡 丸 制 备 时 ， 将 蜂蜡 加 热 熔 化 ， 待 冷却 至 适宜 温度 
后 按 比 例 加 入 药粉 ， 混 合 均匀 。 

五 、 除 男 有 规定 外 ， 水 密 丸 、 水 丸 、 浓 缩水 蜜 丸 和 浓缩 
水 丸 均 应 在 80C 以 下 干燥 ， 含 挥发 性 成 分 或 淀粉 较 多 的 丸 
剂 (包括 糊 丸 ) 应 在 60C 以 下 干燥 ; 不 宜 加 热 干 燥 的 应 采用 
其 他 适宜 的 方法 干燥 。 

六 、 滴 九 基质 包括 水 溶性 基质 和 非 水 溶性 基质 ， 常 用 的 
有 诗 乙 二 醇 类 (如 译 乙 二 醇 6000、 聚 乙 二 醇 4000 等 )、 泊 洛 
沙 姆 、 硬 脂 酸 聚 烃 氧 (40) 酯 、 明 胶 、 硬 脂 酸 、 单 硬 脂 酸 甘油 
酯 、 氢 化 植物 油 等 。 

七 、 滴 丸 冷 凝 介质 必须 安全 无 害 ， 且 与 原料 药物 不 发 生 作 
用 。 常 用 的 冷凝 介质 有 液 状 石 螨 、 植 物 油 、 甲 基 硅 油 和 水 等 。 

八 、 除 男 有 规定 外 ， 糖 丸 在 包装 前 应 在 适宜 条 件 下 干 
燥 ， 并 按 丸 重大 小 要 求 用 适宜 筛 号 的 药 筛 过 筛 处 理 。 

九 、 根 据 原料 药物 的 性 质 、 使 用 与 贮藏 的 要 求 ， 凡 需 包 
衣 和 打 光 的 丸剂 ， 应 使 用 各 品种 制 法 项 下 规定 的 包 衣 材料 进 
行 包 衣 和 打 光 。 


es 11， 


0108 丸剂 


十 、 根 据 原 料 药物 的 性 质 与 使 用 、 贮 藏 的 要 求 ， 供 口服 
的 滴 丸 可 包 糖 衣 或 薄膜 衣 。 必 要 时 ， 薄 膜 衣 包 衣 滴 丸 应 检查 
残留 溶剂 。 


中 国药 典 2015 年 版 


与 平均 重量 比较 )， 按 下 表 规 定 ， 超 出 重量 差异 限度 的 不 得 
多 于 2 份 ， 并 不 得 有 1 份 超出 限度 1 倍 。 


十 一 、 除 另 有 规定 外 ， 丸 剂 外 观 应 贺 整 ， 大 小 、 色 泽 应 ed Te 
.05gb % 
均匀 ， 无 粘连 现象 人 本 
0.05g 以 上 至 0. 1g 土 11% 
蜡 丸 表面 应 光滑 无 裂纹 ， 丸 内 不 得 有 螨 点 和 颗粒 。 滴 丸 
0.1g 以 上 至 0.3g 土 10% 
表面 应 无 冷凝 介质 笑 附 。 0.3g 以 上 至 1.5g 土 9% 
十 二 、 化 学 药 滴 丸 、 糖 丸 含量 均匀 度 、 微 生物 限度 应 符 pe a 
合 要 求 。 3g 以 上 至 6g 土 ?% 
十 三 、 除 另 有 规定 外 ， 丸 剂 应 密封 贮存 ， 防 止 受 潮 、 发 二 
霉 、 虫 星 、 变 质 。 9g 以 上 士 5% 


除 另 有 规定 外 ， 丸 剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 

【水 分 】 照 水 分 测定 法 (通则 0832) 测 定 。 除 另 有 规定 外 ， 
蜜 丸 和 浓缩 蜜 丸 中 所 含水 分 不 得 过 15. 0%; 水 蜜 丸 和 浓缩 水 
蜜 九 不 得 过 12.0%; 水 丸 、 糊 丸 、 浓 缩水 丸 不 得 过 9. 0%。 

蜡 丸 不 检查 水 分 。 

【重量 差异 〗 (1) 除 另 有 规定 外 ， 滴 丸剂 照 下 述 方 法 检 
查 ， 应 符合 规定 。 

检查 法 ” 取 供 试 品 20 丸 ， 精 密 称 定 总 重量 ， 求 得 平均 
丸 重 后 ， 再 分 别 精 密 称 定 每 丸 的 重量 。 每 丸 重量 与 标示 丸 重 
相 比 较 ( 无 标示 丸 重 的 ， 与 平均 丸 重 比较 )， 按 下 表 中 的 规 
定 ， 超 出 重量 差异 限度 的 不 得 多 于 2 丸 ， 并 不 得 有 1 丸 超出 
限度 1 倍 。 


包 糖 衣 丸 剂 应 检查 丸 芯 的 重量 差异 并 符合 规定 ， 包 糖衣 
后 不 再 检查 重量 差异 ， 其 他 包 衣 丸剂 应 在 包 衣 后 检查 重量 差 
异 并 符合 规定 ; 凡 进 行 装 量 差异 检查 的 单 剂量 包装 丸剂 及 进 
行 含量 均匀 度 检查 的 丸剂 ， 一 般 不 再 进行 重量 差异 检查 。 

【 装 量 差 异 】 除 糖 丸 外 ， 单 剂量 包装 的 丸剂 ， 照 下 述 方 
法 检查 应 符合 规定 。 

检查 法 ” 取 供 试 品 10 袋 ( 瓶 )， 分 别称 定 每 匆 ( 瓶 ) 内 容 
物 的 重量 ， 每 袋 ( 瓶 ) 装 量 与 标示 装 量 相 比较 ， 按 下 表 规 定 ， 
超出 装 量 差异 跟 度 的 不 得 多 于 2 袋 ( 瓶 )， 并 不 得 有 1 袋 ( 瓶 ) 
超出 限度 1 倍 。 


标示 装 量 装 量 差异 限度 

0.5g 及 0.5g 以 下 土 12% 
标示 丸 重 或 平均 九重 重量 差异 限度 0.5g 以 上 至 1g 11% 
0.03g 及 0.03g 以 下 土 15% 1g 以 上 至 2g 土 10% 
2g 以 上 至 3g 土 8% 

0.03g 以 上 至 0.1 土 12% 
Bs 以 上 至 0.18 . 3g 以 上 至 6g 土 6% 
0. 1g 以 上 至 0.3g 土 10% 6g 以 上 至 9g 圭 5% 
0.3g 以 上 士 7. 5% 9g 以 上 土 4% 


(2) 除 男 有 规定 外 ， 糖 丸剂 照 下 述 方法 检查 ， 应 符合 
规定 。 

检查 法 ” 取 供 试 品 20 丸 ， 精 密 称 定 总 重量 ， 求 得 平均 丸 
重 后， 再 分 别 精 密 称 定 每 丸 的 重量 。 每 如 重量 与 标示 丸 重 相 
比较 (无 标示 丸 重 的 ， 与 平均 丸 重 比较 )， 按 下 表 中 的 规定 ， 超 
出 重量 差异 限度 的 不 得 多 于 2 丸 ， 并 不 得 有 1 丸 超出 限度 1 倍 。 


标示 丸 重 或 平均 丸 重 重量 差异 限度 
0.03g 及 0.03g 以 下 土 15% 
0.03g 以 上 至 0. 30g 土 10% 
0.30g 以 上 士 7. 5% 


(3) 除 男 有 规定 外 ， 其 他 丸剂 照 下 述 方法 检查 ， 应 符合 
规定 。 

检查 法 以 10 丸 为 1 份 ( 丸 重 1.5g 及 1.5g 以 上 的 以 1 
丸 为 1 份 )， 取 供 试 品 10 份 ， 分 别称 定 重量 ， 再 与 每 份 标示 
重量 (每 刀 标 示 量 X 称 取 丸 数 ) 相 比较 (无 标示 重量 的 丸剂 ， 
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【 装 量 】 装 量 以 重量 标示 的 多 剂量 包装 丸剂 ， 照 最 低 装 
量 检查 法 (通则 0942) 检 查 ， 应 符合 规定 。 

以 丸 数 标示 的 多 剂量 包装 丸剂 ， 不 检查 装 量 。 

【 溶 散 时 限 】 除 另 有 规定 外 ， 取 供 试 品 6 丸 ， 选 择 适 当 
孔径 得 网 的 吊 篮 (丸剂 直径 在 2. 5mm 以 下 的 用 孔径 约 0. 42mm 
的 第 网 ; 在 2.5 一 3. 5mm 之 间 的 用 和 孔径 约 1. 0mm 的 得 网 ; 在 
3. 5mm 以 上 的 用 孔径 约 2. 0mm 的 得 网 ) ， 照 崩 解 时 限 检查 法 
(通则 0921) 片 剂 项 下 的 方法 加 挡 板 进行 检查 。 小 蜜 丸 、 水 蜜 
丸和 水 丸 应 在 1 小 时 内 全 部 溶 散 ; 浓缩 丸和 糊 丸 应 在 2 小 时 
内 全 部 溶 散 。 滴 丸剂 不 加 挡 板 检查 ， 应 在 30 分 钟 内 全 部 溶 
散 ， 包 衣 滴 丸 应 在 1 小 时 内 全 部 溶 散 。 操 作 过 程 中 如 供 试 品 
黏附 挡 板 妨碍 检查 时 ， 应 另 取 供 试 品 6 丸 ， 以 不 加 挡 板 进行 
检查 。 上 述 检查 ， 应 在 规定 时 间 内 全 部 通过 得 网 。 如 有 细小 
颗粒 状 物 未 通过 得 网 ， 但 已 软化 且 无 硬 心 者 可 按 符 合 规定 论 。 

螨 丸 照 戎 解 时限 检 查 法 (通则 0921) 片 剂 项 下 的 肠 溶 衣 
片 检查 法 检查 ， 应 符合 规定 。 

除 另 有 规定 外 ， 大 蜜 丸 及 研 碎 、 嚼 碎 后 或 用 开水 、 黄 酒 
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等 分 散 后 服用 的 丸剂 不 检查 溶 散 时 限 。 

【微生物 限度 】 以 动物 、 植 物 、 矿 物质 来 源 的 非 单 体 成 
分 制 成 的 丸剂 ， 生 物 制 品 丸 剂 ， 照 非 无 菌 产 品 微生物 限度 
检查 : 微生物 计数 法 (通则 1105) 和 控制 菌 检查 法 (通则 
1106) 及 非 无 菌 药品 微生物 限度 标准 (通则 1107) 检 查 ， 应 符 
合 规定 。 生 物 制品 规定 检查 杂 菌 的 ， 可 不 进行 微生物 限度 
检查 。 

0109 软 融 剂 ” 乳 膏剂 

软 帝 剂 ” 系 指 原料 药物 与 油脂 性 或 水 溶性 基质 混合 制 成 
的 均匀 的 半 固体 外 用 制剂。 

因原 料 药物 在 基质 中 分 散 状态 不 同 ， 分 为 溶液 型 软膏 齐 
和 温 悬 型 软膏 剂 。 溶 液 型 软膏 剂 为 原料 药物 溶解 (或 共 熔 ) 于 
基质 或 基质 组 分 中 制 成 的 软膏 剂 ， 混 悬 型 软 畜 剂 为 原料 药物 
细 粉 均匀 分 散 于 基质 中 制 成 的 软 高 剂 。 

乳 青 剂 ” 系 指 原料 药物 溶解 或 分 散 于 乳 状 液 型 基质 中 形 
成 的 均匀 半 固 体制 剂 。 

乳 斋 剂 由 于 基质 不 同 ， 可 分 为 水 包 油 型 乳 膏剂 和 油 包 水 
型 乳癌 剂 。 

软膏 剂 、 乳 膏剂 在 生产 与 贮藏 期 间 应 符合 下 列 有 关 规 定 。 

一 、 软 膏剂 、 乳 膏剂 选用 基质 应 根据 各 剂型 特点 、 原 料 
药物 的 性 质 、 制 剂 的 疗效 和 产品 的 稳定 性 。 基 质 也 可 由 不 同 
类 型 基质 混合 组 成 。 

软膏 剂 基质 可 分 为 油脂 性 基质 和 水 溶性 基质 。 油 脂性 
基质 常用 的 有 凡士林 、 石 蜡 、 液 状 石蜡 、 硅 油 、 蜂 蜡 、 硬 
脂 酸 、 羊 毛 脂 等 ; 水 溶性 基质 主要 有 聚 乙 二 醇 。 乳 遍 剂 党 
用 的 乳化 剂 可 分 为 水 包 油 型 和 油 包 水 型 。 水 包 油 型 乳化 齐 
有 钠 皂 、 三 乙醇 腕 皂 类 、 脂 肪 醇 硫酸 ( 酯 ) 钠 类 和 聚 山梨 酯 
类 ; 油 包 水 型 乳化 剂 有 钙 皂 、 羊 毛 脂 、 单 甘油 酯 、 脂 肪 
醇 等 。 

二 、 软 膏剂 、 
膜 上 应 无 刺激 性 。 
的 方法 制 成 细 粉 ， 

三 、 软 高 剂 、 


乳 膏 剂 基质 应 均匀 、 细 腻 ， 涂 于 皮肤 或 黏 
软膏 剂 中 不 溶性 原料 药物 ， 应 预先 用 适宜 
确保 粒度 符合 规定 。 
乳 谊 剂 根据 需要 可 加 入 保湿 剂 、 抑 菌 剂 、 
增 稠 剂 、 稀 释 剂 、 抗 氧 剂 及 透 皮 促进 剂 。 除 另 有 规定 外 ， 加 
人 抑 菌 剂 的 软 高 剂 、 乳 膏剂 在 制剂 确定 处 方 时 ， 该 处 方 的 抑 
菌 效力 应 符合 抑 菌 效 力 检查 法 (通则 1121) 的 规定 。 

四 、 软 高 剂 、 乳 膏剂 应 具有 适当 的 黏稠 度 ， 应 易 涂 布 于 
皮肤 或 黏膜 上 ， 不 融化 ， 黏 稠度 随 季 节 变 化 应 很 小 。 

五 、 软 膏剂 、 乳 膏剂 应 无 酸败 、 异 臭 、 变 色 、 变 硬 等 变 
质 现象 。 乳 膏剂 不 得 有 油水 分 离 及 胀气 现象 。 

六 、 除 另 有 规定 外 ， 软 膏剂 应 避 光 密封 贮存 。 乳 膏剂 应 
避 光 密封 置 25C 以 下 贮存 ， 不 得 冷冻 。 


0111 吸入 制剂 

七 、 软 高 剂 、 乳 高 剂 所 用 内 包装 材料 ， 不 应 与 原料 药物 
或 基质 发 生物 理化 学 反应 ， 无 菌 产品 的 内 包装 材料 应 无 菌 。 

软膏 剂 、 乳 谊 剂 用 于 烧伤 治疗 如 为 非 无 菌 制剂 的 ， 应 在 
标签 上 标明 “ 非 无 菌 制剂 >; 产品 说 明 书 中 应 注 明 “本 品 为 
非 无 菌 制剂 ”， 同 时 在 适应 证 下 应 明确 “用 于 程度 较 轻 的 烧 
伤 (I ' 或 浅 了 I ")” 注意 事项 下 规定 “应 遵 医嘱 使 用 ”。 

除 男 有 规定 外 ， 软 谊 剂 、 乃 膏剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 

【粒度 】 除 另 有 规定 外 ， 混 悬 型 软 高 剂 、 含 饮片 细 粉 的 
软 彰 剂 照 下 述 方法 检查 ， 应 符合 规定 。 

检查 法 ” 取 供 试 品 适量 ， 置 于 载 玻 片上 涂 成 薄 层 ， 薄 层 
面积 相当 于 盖 玻 片面 积 ， 共 涂 3 片 ， 照 粒度 和 粒度 分 布 测定 
法 (通则 0982 第 一 法 ) 测 定 ， 均 不 得 检 出 大 于 180pm 的 粒子 。 

【 装 量 】 照 最 低 装 量 检查 法 (通则 0942) 检 查 ， 应 符合 
规定 。 

f 无 菌 】 用 于 烧伤 [ 除 程度 较 轻 的 烧伤 ( 工 "或 浅 正 "外 )] 
或 严重 创伤 的 软 高 剂 与 乳 高 剂 ， 照 无 菌 检查 法 (通则 1101) 
检查 ， 应 符合 规定 。 

【微生物 限度 】 除 另 有 规定 外 ， 照 非 无 菌 产 品 微生物 限 
度 检查 : 微生物 计数 法 (通则 1105) 和 控制 菌 检查 法 (通则 
1106) 及 非 无 菌 药 品 微生物 限度 标准 (通则 1107) 检 查 ， 应 符 
合 规定 。 


0110 糊 剂 


糊 剂 系 指 大 量 的 原料 药物 固体 粉末 (一 般 25% 以 上 ) 均 
匀 地 分 散在 适宜 的 基质 中 所 组 成 的 半 固 体外 用 制剂 。 可 分 为 
含水 凝 胶 性 糊 剂 和 脂肪 糊 剂 。 

糊 剂 在 生产 与 贮藏 期 间 应 符合 下 列 有 关 规 定 。 

一 、 糊 剂 选用 基质 应 根据 剂型 的 特点 、 原 料 药 物 的 性 
质 、 制 剂 的 疗效 和 产品 的 稳定 性 。 糊 剂 基质 应 均匀 、 细 鼎 ， 
涂 于 皮肤 或 务 膜 上 应 无 刺激 性 。 

、 糊 剂 应 无 酸败 、 异 臭 、 变 色 与 变 硬 现象 。 
、 除 另 有 规定 外 ， 糊 剂 应 避 光 密闭 贮存 ; 置 25Y 以 
下 贮存 ， 不 得 冷冻 。 

除 另 有 规定 外 ， 糊 剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 

【 装 量 】 照 最 低 装 量 检 查 法 (通则 0942) 检 查 ， 应 符合 
规定 。 

攻 微 生物 限度 】 除 另 有 规定 外 ， 照 非 无 菌 产品 微生物 限 
度 检 查 : 微生物 计数 法 (通则 1105) 和 控制 菌 检查 (通则 1106) 
及 非 无 菌 药品 微生物 限度 标准 (通则 1107) 检 查 ， 应 符合 规定 。 
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吸入 制剂 系 指 原料 药物 溶解 或 分 散 于 合适 介质 中 ， 以 蒸 


个 注 : 本 通则 仅 作 为 吸 人 制剂 (吸入 气 雾 剂 、 吸 入 粉 雾 剂 、 供 雾 化 用 的 液体 制剂 和 可 转变 成 蒸汽 的 制剂 等 ) 生产 和 质量 控制 的 通用 性 


要 求 ， 不 作为 单独 剂型 。 


es。 13 。 
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气 或 气 溶胶 形式 递送 至 肺 部 发 挥 局 部 或 全 身 作用 的 液体 或 因 
体制 剂 。 根 据 制剂 类 型 ， 处 方 中 可 能 含有 抛射 剂 、 共 溶剂 、 
稀释 剂 、 抑 菌 剂 、 助 溶剂 和 稳定 剂 等 ， 所 用 辅料 应 不 影响 呼 
吸 道 黏膜 或 纤毛 的 功能 。 吸 人 制剂 包括 吸入 气 雪 剂 、 吸 入 粉 
雾 剂 、 供 雾 化 器 用 的 液体 制剂 和 可 转变 成 燕 气 的 制剂 。 

吸 人 制剂 在 生产 和 贮藏 中 应 符合 以 下 规定 。 

一 、 吸 入 制剂 的 配方 中 若 含 有 抑 菌 剂 ， 除 另 有 规定 外 ， 
在 制剂 确定 处 方 时 ， 该 处 方 的 抑 菌 效力 应 符合 抑 菌 效力 检查 
法 (通则 1121)? 的 规定 。 吸 入 液体 制剂 应 为 无 菌 制剂 。 

二 、 配 制 粉 雾 剂 时 ， 为 改善 粉末 的 流动 性 ， 可 加 和 人 适宜 
的 载体 和 润滑 剂 。 吸 人 粉 雾 剂 中 所 有 附加 剂 均 应 为 生理 可 接 
受 物 质 ， 且 对 呼吸 道 黏膜 和 纤毛 无 刺激 性 、 无 毒性 。 

三 、 吸 人 制剂 中 所 用 给 药 装置 使 用 的 各 组 成 部 件 均 应 采 
用 无 毒 、 无 刺激 性 、 性 质 稳定 、 与 原料 药物 不 起 作用 的 材料 
制备 。 

四 、 可 被 吸入 的 气 溶胶 粒子 应 达 一 定 比例 ， 以 保证 有 足 
够 的 剂量 可 沉积 在 肺 部 。 吸 入 制剂 中 微细 粒子 剂量 应 采用 相 
应 方法 进行 表征 。 

五 、 吸 入 制剂 中 原料 药物 粒度 大 小 通常 应 控制 在 10pm 
以 下 ， 其 中 大 多 数 应 在 5pm 以 下 。 

六 、 定 量 吸 人 制剂 应 进行 递送 剂量 均一 性 检查 。 多 剂量 吸 
入 制剂 仅 测定 单个 吸入 装置 内 的 递送 剂量 并 不 足够 。 生 产 时 应 
采用 合适 的 方法 评价 吸入 剂 铅 ( 瓶 ) 内 和 经 ( 瓶 ) 间 的 递送 剂量 均 
一 性 。 

七 、 吸 人 气 雾 剂 生产 中 应 进行 泄漏 检查 。 

八 、 定 量 吸 入 制剂 说 明 书 应 标明 : @ 总 揪 ( 吸 ) 次 ， 四 每 
撒 ( 吸 ) 主 药 含 量 ;@@ 临 床 最 小 推荐 剂量 的 揪 ( 极 ) 次 ; 名 如 有 
抑 菌 剂 ， 应 标明 名 称 。 

九 、 胶 襄 型 、 泡 讲 型 吸 人 粉 雾 剂 说 明 书 应 标明 : 中 每 粒 
胶 计 或 泡 计 中 药物 含量 ， 胶 于 应 置 于 吸入 装 秆 中 吸 人 ， 而 
非 吞 服 ; @ 有 效 期 ，@ 幅 藏 条 件 。 

1. 了 吸入 气 址 剂 

吸入 气 雾 剂 系 指 含 药 溶液 、 混 悬 液 或 乳液 ， 与 合适 抛射 
剂 或 液化 混合 抛射 剂 共 同 装 封 于 具有 定量 立 门 系统 和 一 定 压 
力 的 耐 压 容器 中 ， 使 用 时 借助 抛射 剂 的 压力 ， 将 内 容 物 呈 雾 
状 物 喷 出 ， 用 于 肺 部 吸入 的 制剂 。 可 添加 共 溶 剂 、 增 溶剂 和 
稳定 剂 。 

除 另 有 规定 外 ， 吸 入 气 去 剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 

【递送 剂量 均一 性 】 吸 入 气 雾 剂 照 下 述 方法 测定 ， 应 符 
合 规定 。 

测定 装置 ”包括 一 个 带 有 不 锈 钢 第 网 、 用 以 放置 滤纸 的 
基 座 ， 一 个 配 有 两 个 密封 端 盖 的 取样 收集 管 和 一 个 级 嘴 适 配 
器 ， 以 确保 取样 收集 管 与 吸 嘴 间 的 密封 性 (图 1) 。 该 装置 能 
定量 收集 吸 人 气 恤 剂 的 递送 剂量 

采用 合适 的 适配器 确保 气 仅 剂 吸 嘴 端口 与 样品 收集 管 口 
或 2. 5mm 的 缩 肩 平 齐 。 在 基 座 内 放 人 直径 为 25mm 的 圆 形 
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取样 收集 管 


按 本 通 所 可 必 革 吸入 吕 


取样 收集 管 


图 1 吸入 气 雾 剂 的 递送 剂量 均一 性 测定 装置 (单位 ，mm) 


滤纸 ， 固 定 于 取样 收集 管 的 一 端 。 基 座 端口 连接 真空 汞 、 流 
量 计 。 连 接 测定 装置 和 待 测 气 雾 剂 ， 调 节 真 空 泵 使 其 能 够 以 
28. 3L/min 流速 从 整套 装置 抽 气 ， 包 括 滤纸 和 待 测 气田 剂 。 
空气 应 持续 性 从 装置 抽出 ， 避 免 活 性 物质 损失 进 人 空气 。 组 
装 后 装置 各 部 件 之 间 的 连接 应 具有 气 密 性 ， 从 取样 收集 管 中 
抽出 的 所 有 空气 经 过 待 测 吸 人 剂 。 

测定 法 ” 取 供 试 品 1 负 ( 瓶 )， 振 摇 5 秒 ， 弃 去 1 喷 ， 将 
吸 人 装置 插 人 适配器 内 ， 喷 射 1 次 ， 抽 气 5 秒 ， 取 下 吸 人 装 
置 。 重 复 上 述 过 程 收集 产品 说 明 书 中 的 临床 最 小 推荐 剂量 。 
用 适当 溶剂 清洗 滤纸 和 收集 管内 部 ， 合 并 清洗 液 并 稀释 至 一 
定 体 积 。 

分 别 测定 标示 撒 次 前 (初始 3 个 剂量 )、 中 (mn/2 吸 起 4 
个 剂量 ，n 为 标示 总 撤 次 )、 后 (最 后 3 个 剂量 ) ， 共 10 个 递 
送 剂 量 。 

采用 各 品种 项 下 规定 的 分 析 方 法 ， 测定 各 溶液 中 的 
药 量 。 

对 于 含 多 个 活性 成 分 的 吸入 剂 ， 各 活性 成 分 均 应 进行 递 
送 剂 基 均 一 性 检测 。 

结果 判定 ”符合 下 述 条 件 之 一 者 ， 可 判 为 符合 规定 。 

(1)10 个 测定 结果 中 ， 若 至 少 9 个 测定 值 在 平均 值 的 
75% 一 125%% 之 间 ， 且 全 部 在 平均 值 的 65%% 一 135%% 之 间 。 

(2)10 个 测定 结果 中 ， 若 2 一 3 个 测定 值 超出 75%% 一 
125% ， 另 取 2 铅 ( 瓶 ) 供 试 品 测定 。 若 30 个 测定 结果 中 ， 超 
出 75%% 一 125%% 的 测定 值 不 多 于 3 个 ， 且 全 部 在 平均 值 的 
65% 一 135% 之 间 。 
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吸入 气 仅 剂 产品 放行 时 需 作 鲜 ( 瓶 ) 间 递送 剂量 均一 性 测 
定 。 取 10 绞 ( 瓶 ) 供 试 品 ， 采 用 上 述 收集 管 分 别 收集 1 个 产 
品 说 明 书 中 的 临床 最 小 推荐 剂量 ， 共 10 个 递送 剂量 。 

结果 判定 ”符合 下 述 条 件 者 ， 可 判 为 符合 规定 。 

(1)10 个 测定 结果 中 ， 若 不 少 于 9 个 测定 值 在 平均 值 的 
75%% 一 125%% 之 间 ， 且 全 部 在 平均 值 的 65%% 一 135% 之 间 。 

(2)10 个 测定 结果 中 ,车 2~3 个 测定 值 超出 75% ~ 
125% ， 但 全 部 在 平均 值 的 65% ~135% 之 间 ， 另 取 20 锐 
( 瓶 ) 供 试 品 测定 。 若 30 个 剂量 中 ， 超 出 75% 一 125%% 的 测 
定 值 不 多 于 3 个 ， 且 全 部 在 平均 值 的 65%% 一 135%% 之 间 。 

【每 瓶 总 扳 次 〗 照 下 述 方法 检查 ， 应 符合 规定 。 

检查 法 ”到 气 雾 剂 1 铅 ( 浇 );， 撒 压 阀门 ， 释 放 内 容 物 到 
废弃 池 中 ， 每 次 揪 压 间隔 不 少 于 5 秒 。 每 镶 ( 瓶 ) 总 氮 次 应 不 
少 于 标示 总 揪 次 (此 检查 可 与 递送 剂量 均一 性 测试 结合 )。 

【微细 粒子 剂量 】 照 吸入 制剂 微细 粒子 空气 动力 学 特性 
测定 法 (通则 0951) 检 查 ， 照 各 品种 项 下 规定 的 装置 与 方法 ， 
依法 测定 ， 计 算 微细 粒子 剂量 ， 应 符合 各 品种 项 下 规定 。 除 
另 有 规定 外 ， 微 细 药 物 粒子 百分比 应 不 少 于 每 吸 主 药 含量 标 
示 量 的 15% 。 

呼吸 驱动 的 吸入 气 雾 剂 应 对 以 上 检查 项 的 操作 按 各 品种 
使 用 说 明 书 进行 相应 调整 。 

【微生物 限度 】〗】 除 另 有 规定 外 ， 照 非 无 菌 产品 微生物 限 
度 检查 : 微生物 计数 法 (通则 1105) 和 控制 菌 检查 法 (通则 
1106) 及 非 无 菌 药品 微生物 限度 标准 (通则 1107) 检 查 ， 应 符 
合 规定 。 

2. 吸入 粉 寺 剂 

吸入 粉 雾 剂 系 指 固体 微粉 化 原料 药物 单独 或 与 合适 载体 
混合 后 ， 以 胶 圳 、 泡 砷 或 多 剂量 贮 库 形 式 ， 采 用 特制 的 于 粉 
吸入 装置 ， 由 患者 吸入 雾 化 药物 至 肺 部 的 制剂 。 

除 男 有 规定 ， 吸 入 粉 雾 剂 应 进行 以 下 检查 。 

【递送 剂量 均一 性 〗 吸 入 粉 雾 剂 照 下 述 方法 测定 ， 应 符 
合 规定 。 

测定 装置 ”与 吸入 气 雾 剂 递 送 剂 量 均一 性 测定 装置 类 
似 ， 但 取样 收集 管 和 滤纸 的 尺寸 需 与 测定 流速 相 匹配 ， 装 置 
及 参数 如 图 2 及 附 表 1 。 

装置 和 人口 端 安装 合适 的 适配器 ， 确 保 吸 入 剂 吸 嘴 端 口 
与 样品 收集 管 口 平 齐 。 在 基 座 内 放 人 圆 形 滤 纸 ， 固定 于 取 
样 收集 管 的 一 端 。 基 座 端 口 与 真空 泵 相连 ， 连 接 装置 。 取 
吸入 装置 ， 反 和 人 适配器。 开启 真空 泵 ， 打 开 双 向 磁 通 阀 ， 
调节 流量 控制 韶 使 吸入 装置 前 后 的 压力 差 (Pi ) 为 4. 0kPa。 
取 下 吸入 装置 ， 在 装置 人 口 连接 流量 计 ， 测 定 离开 流量 计 


的 体积 流量 Q. 。 对 于 测定 进入 体积 流量 Qu 的 流量 计 ， 可 
按 下 式 换算 : 
一 Qn XP 
Qo ~ PB,—AP 
P。: 大 气压 


式 中 AP 为 流量 计 前 后 压 差 。 
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G 采样 收集 管 


门 | 时 党 ] 


pl 


图 2 吸 和 人 粉 雾 剂 递 送 剂量 均一 性 测定 装置 


车 流速 大 于 100L/min， 调 节 流 量 至 100L/min， 若 流速 
小 于 100L/min， 保持 流 速 不 变 ， 流 速记 为 Qu 。 计 算 抽 气 
时 间 T=- (4X60)/Q。 ， 单 位 为 秒 。 记 录 Pi 及 P, 值 ，P,/P; 
应 不 大 于 0.5。 

根据 产品 说 明 书 准备 供 试 品 ， 将 供 试 品 插入 适配器 内 ， 
开户 真空泵， 抽 吸 荆 秒 。 关 闭 真空 泵 ， 取 下 吸入 装置 。 重 
复 上 述 过 程 收集 产品 说 明 书 中 的 临床 最 小 推荐 剂量 。 以 空白 
溶剂 清洗 滤纸 和 收集 管内 部 ， 合 并 清洗 液 并 稀释 至 一 定 
体积 。 

胶 讲 或 泡 夺 型 粉 雾 剂 重复 上 述 过 程 测定 10 个 剂量 。 贮 
库 型 粉 寇 剂 分 别 测定 标示 撤 次 前 (初始 3 个 剂量 )、 中 Cn/2 
吸 起 4 个 剂量 ，* 为 标示 总 揪 次 ) 、 后 (最 后 3 个 剂量 )， 共 
10 个 递送 剂量 。 

采用 各 品种 项 下 规定 的 分 析 方法 ， 测 定 各 溶液 中 的 
药 量 。 

对 于 含 多 个 活性 成 分 的 吸入 剂 ， 各 活性 成 分 均 应 进行 递 
送 剂量 均一 性 检测 。 

结果 判定 ” 同 “吸入 气 芍 剂 ”项 下 要 求 。 

贮 库 型 吸入 粉 雾 剂 镶 ( 瓶 ) 间 递送 剂量 均一 性 测定 同 “ 吸 
和信 气 雾 剂 ”项 下 方法 。 

【微细 粒子 剂量 】 照 吸 人 制剂 微细 粒子 空气 动力 学 特性 
测定 法 (通则 0951) 检 查 ， 照 各 品种 项 下 规定 的 装置 与 方法 ， 
依法 测定 ， 计 算 微 细 粒 子 剂量 ， 应 符合 规定 。 除 另 有 规定 
外 ， 微 细 药 物 粒子 百分比 应 不 少 于 每 吸 主 药 含量 标示 量 
的 10%。 

【多 剂量 吸入 粉 雾 剂 总 豚 次 】 在 设 定 的 气流 下 ， 将 吸入 
剂 揪 空 ， 记 录 搬 次 ， 不 得 低 于 标示 的 总 揪 次 (该 检查 可 与 递 
送 剂量 均一 性 测定 结合 ) 。 

【微生物 限度 〗》 除 另 有 规定 外 ， 照 非 无 菌 产品 微生物 限 
度 检查 : 微生物 计数 法 (通则 1105) 和 控制 菌 检查 法 (通则 
1106) 及 非 无 菌 药品 微生物 限度 标准 (通则 1107) 检 查 ， 应 符 
合 规定 。 

3. 供需 化 句 用 的 液体 制剂 

供 雾 化 器 用 的 液体 制剂 系 指 通过 连续 或 定量 雾 化 器 产生 供 
吸入 用 气 溶胶 的 溶液 、 混 悬 液 和 乳液 。 

连续 型 和 定量 芍 化 器 均 是 一 类 通过 高 压气 体 、 超 声 震 动 
或 其 他 方法 将 液体 转化 为 气 溶胶 的 装置 。 前 者 为 吸入 液体 制 
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剂 ， 可 使 被 吸入 的 剂量 以 一 定 速率 和 合适 的 粒 径 大 小 沉积 在 
肺 部 ; 后 者 即 为 定量 吸入 喷 和 雾 剂 ， 可 使 一 定量 的 雾 化 液体 以 
气 溶胶 的 形式 在 一 次 呼吸 状态 下 被 吸入 。 

用 于 连续 型 私 化 器 的 浓缩 液 使 用 前 采用 规定 溶液 稀释 至 
处 方 量 体 积 。 雾 化 液体 也 可 由 粉末 制 得 。 用 于 连续 型 雾 化 器 
的 吸入 液体 ， 使 用 前 其 pH 值 应 在 3 一 8. 5 范围 内 ; 混 悬 液 和 
乳液 振 揪 后 应 具备 良好 的 分 散 性 ， 可 保证 递送 剂量 的 准确 性 ; 
除非 制剂 本 身 具 有 足够 的 抗菌 活性 ， 多 剂量 水 性 雾 化 溶液 中 
可 加 入 合适 浓度 的 抑 菌 剂 ， 除 另 有 规定 外 ， 在 制剂 确定 处 方 时 ， 
该 处 方 的 抑 菌 效力 应 符合 抑 菌 效力 检查 法 (通则 1121) 的 规定 。 

除 另 有 规定 外 ， 供 雾 化 器 用 的 液体 制剂 应 进行 以 下 
检查 。 

【递送 速率 和 递送 总 量 】 吸 入 液体 制剂 照 下 述 方法 测定 ， 
应 符合 规定 。 

测定 装置 ”由 呼吸 模拟 器 和 过 滤 系统 组 成 。 呼 吸 模拟 器 
需 能 够 模拟 不 同 呼吸 特性 ( 附 表 2) ， 过 滤 系 统 为 经 验证 的 低 
阻 滤纸 ， 能 够 定量 收集 气 溶胶 ， 并 通过 适宜 溶剂 回收 活性 物 
质 。 滤 纸 单 死 体积 应 不 超过 呼吸 模拟 器 潮气 量 的 10% 。 


图 3 吸入 液体 制剂 递送 速率 和 递送 总 量 测定 装置 
A. 滤纸 和 滤纸 装置 ;B, 呼吸 模拟 器 ; C. 雾 化 装置 


测定 法 ”连接 呼吸 模拟 器 (B) 和 滤纸 ( 置 于 滤纸 装置 中 ) 
(CA)。 按 药品 说 明 书 ， 取 一 定 体积 的 药品 置 于 私 化 器 (C) 中 。 
将 私 化 器 吸 螨 与 滤纸 装置 连接 ， 必 要 时 使 用 吸 虹 适 配器 保证 
气 密 性 。 为 保证 雾 化 器 的 放置 方向 与 实际 使 用 方向 一 致 ， 可 
适当 倾斜 呼吸 模拟 器 和 滤纸 装置 。 将 呼吸 模拟 器 设 定 为 所 需 
呼吸 模式 。 

开启 呼吸 模拟 器 ， 将 雾 化 器 的 工作 时 间 设 定 为 60s 士 1s， 
在 呼吸 循环 的 起 始 时 启动 雾 化 器 。 雾 化 器 的 工作 时 间 应 能 保证 
定量 分 析 所 需 的 活性 物质 的 量 。 若 60s 内 滤纸 上 沉积 的 活性 物 
质 不 能 满足 定量 分 析 要 求 ， 可 延长 雾 化 器 的 工作 时 间 ; 若 滤纸 
饱和 ， 则 可 缩短 雪 化 器 的 工作 时 间 。 笋 化 结束 后 ， 关 闭 寺 化 器 。 

在 过 滤 装 置 中 放置 一 张 新 的 滤纸 ， 继 续 堵 化 直至 委 化 完 
毕 。 为 防止 滤纸 饱和 ， 必 要 时 可 中 断 雾 化 更 换 滤纸 。 

结果 判定 ”采用 各 品种 项 下 规定 的 分 析 方法 ， 测 定 各 时 
间 段 内 滤纸 和 滤纸 装置 中 收集 的 活性 物质 量 。 第 一 张 滤纸 收 
集 的 活性 物质 的 量 与 收集 时 间 相 比 ， 即 为 递送 速率 ， 所 有 滤 
纸 和 滤纸 装置 收集 的 活性 物质 量 的 总 和 ， 即 为 递送 总 量 。 

【微细 粒子 剂量 】 照 吸入 制剂 微细 粒子 空气 动力 学 特性 
测定 法 (通则 0951) 检 查 ， 照 各 品种 项 下 规定 的 装置 与 方法 ， 
依法 测定 ， 计 算 微 细 粒 子 剂量 ， 应 符合 规定 。 

【无 蓝 】〗 除 另 有 规定 外 ， 吸 入 液体 制剂 照 无 菌 检查 法 ( 通 
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则 1101) 检 查 ， 应 符合 规定 。 

4. 可 转变 成 蒸气 的 制剂 

可 转变 成 蒸气 的 制剂 系 指 可 转变 成 蒸气 的 溶液 、 混 悬 液 
或 固体 制剂 。 通 常 将 其 加 入 到 热 水 中 ， 产 生 供 吸 人 用 的 蒸气 。 

【微生物 限度 〗】 除 另 有 规定 外 ， 照 非 无 菌 产品 微生物 限 
度 检查 微生物 计数 法 (通则 1105) 和 控制 菌 检查 (通则 1106) 
及 非 无 菌 药品 微生物 限度 标准 (通则 1107) 检 查 ， 应 符合 规定 。 


附 表 1 豚 入 粉 妇 剂 递送 剂量 均一 性 测定 装置 的 各 组 成 部 件 
代码 项 目 说 明 

定量 收集 递送 剂量 。 与 图 1 描述 装置 类 
似 , 尺寸 为 34. 85mm( 内 径 )X12cm( 长 ) 

47mm 玻璃 纤维 滤纸 

内 径 立 8mm， 与 P3 配套 连接 的 含 小 直 
径 分 支 的 短 金属 
内 径 之 8mm， 内 部 容积 为 25ml 士 5ml 合 
适 长 度 的 管道 


孔 口 内 径 之 8mm， 开 启 时 间 委 100ms， 
E 双向 磁 通 阀 
| 具有 最 小 气流 阻力 的 双向 双 口 磁 通 阀 
泵 沉 能 够 以 规定 流速 从 整套 测定 装置 和 
待 测 吸入 剂 抽 气 。 为 降低 泵 容量 的 要 求 ， 
下 真空 泵 


使 用 短 和 /或 宽 ( 内 径 三 10mm) 真空 管 和 连 

接 器 将 泵 与 双向 电磁 阀 相 连 
& 生硬 本 计时 器 需 能 够 按照 设 定 时 间 驱 动 双 向 磁 
通 阀 
内 径 为 2.2mm， 外 径 为 3. 1mm。 需 与 
收集 管内 表面 平 齐 ， 位 于 中 心 位 置 ， 边 界 
清楚 ， 距 入口 59mm。 压 力 开关 P1 不 能 
与 大 气相 通 


A | 样品 收集 管 


P1 压力 开关 


P2 
P3 


压力 测量 值 绝对 压力 (P2 和 P3) 


可 调节 流量 的 控制 阀 ， 最 大 额定 流量 系 
数 (Cv) 之 1 


流量 控制 阅 


附 表 2 呼吸 模拟 器 不 同 呼吸 特 性 


0112 喷雾 剂 


喷雾 剂 系 指 原 料 药物 或 与 适宜 辅料 填充 于 特制 的 装置 
中 ， 使 用 时 借助 手动 泵 的 压力 、 高 压气 体 、 超 声 振动 或 其 他 
方法 将 内 容 物 呈 雾 状 物 释 出 ， 用 于 肺 部 吸 人 或 直接 喷 至 腔 道 
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黏膜 及 皮肤 等 的 制剂 。 

喷雾 剂 按 内 容 物 组 成 分 为 溶液 型 、 乳 状 液 型 或 混 悬 型 。 
按 用药 途 径 可 分 为 吸 和 人 喷雾 剂 、 鼻 用 喷雾 剂 及 用 于 皮肤 、 黏 
膜 的 非 吸 人 喷雾 剂 。 按 给 药 定 量 与 否 ， 喷 雾 剂 还 可 分 为 定量 
喷雾 剂 和 非 定量 喷雾 剂 。 

定量 吸入 喷雾 剂 系 指 通 过 定量 雾 化 器 产生 供 吸 入 用 气 溶 
胶 的 溶液 、 混 悬 液 或 乳液 。 

路 私 剂 在 生产 与 贮藏 期 间 应 符合 下 列 有 关 规 定 。 

一 、 喷 雾 剂 应 在 相关 品种 要 求 的 环境 配制 ， 如 一 定 的 洁 
净 度 、 灭 菌 条 件 和 低温 环境 等 。 

二 、 根 据 需 要 可 加 入 溶剂 、 助 溶剂 、 抗 氧 剂 、 抑 菌 剂 、 
表面 活性 剂 等 附加 剂 ， 除 另 有 规定 外 ， 在 制剂 确定 处 方 时 ， 
该 处 方 的 抑 菌 效 力 应 符合 抑 菌 效力 检查 法 (通则 1121) 的 规 
定 。 所 加 附加 剂 对 皮肤 或 黏膜 应 无 刺激 性 。 

三 、 喷 雾 剂 装置 中 各 组 成 部 件 均 应 采用 无 毒 、 无 刺激 
性 、 性 质 稳定 、 与 原料 药物 不 起 作用 的 材料 制备 。 

四 、 溶 液 型 喷雾 剂 的 药 液 应 港 清 ， 和 乃 状 液 型 喷雾 剂 的 液 
滴 在 液体 介质 中 应 分 散 均匀 ; 混 悬 型 喷雾 剂 应 将 原料 药物 细 
粉 和 附加 剂 充 分 混 匀 、 研 细 ， 制 成 稳定 的 混 悬 液 。 经 等 化 器 
私 化 后 供 吸 入 用 的 雾 滴 ( 粒 ) 大 小 应 控制 在 10pm 以 下 ， 其 中 
大 多 数 应 为 5um 以 下 。 

五 、 除 另 有 规定 外 ， 喷 雾 剂 应 避 光 密封 贮存 。 

喷雾 剂 用 于 烧伤 治疗 如 为 非 无 菌 制剂 的 ， 应 在 标签 上 标 
明 “ 非 无 菌 制剂 ”产品 说 明 书 中 应 注 明 “本 品 为 非 无 菌 制 
剂 ”， 同 时 在 适应 证 下 应 明确 “用 于 程度 较 轻 的 烧伤 〈 工 或 
浅 了 I ")” 注意 事项 下 规定 “应 遵 医嘱 使 用 ”。 

除 男 有 规定 外 ， 喷 雾 剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 

吸入 喷雾 剂 除 符合 喷雾 剂 项 下 要 求 外 ， 还 应 符合 吸入 
制剂 (通则 0111) 相 关 项 下 要 求 ， 鼻 用 喷雾 剂 除 符 合 喷雾 剂 
项 下 要 求 外 ,还 应 符合 鼻 用 制剂 (通则 0106) 相 关 项 下 
要 求 。 

【每 瓶 总 喷 次 〗 多 剂量 定量 喷雾 剂 照 下 述 方法 检查 ， 应 
符合 规定 。 

检查 法 ” 取 供 试 品 4 瓶 ， 除 去 帽 盖 ， 充 分 振 摇 ， 照 使 用 
说 明 书 操作 ， 释 放 内 容 物 至 收集 容器 内 ， 按 压 喷雾 泵 (注意 
每 次 喷射 间隔 5 秒 并 缓 缓 振 摇 )， 直 至 奔 尽 为 止 ， 分 别 计算 
喷射 次 数 ， 每 瓶 总 喷 次 均 不 得 少 于 其 标示 总 喷 次 。 

【每 喷 喷 量 了 除 另 有 规定 外 ， 定 量 喷雾 剂 照 下 述 方法 检 
查 ， 应 符合 规定 。 

检查 法 ” 取 供 试 品 4 瓶 ， 照 使 用 说 明 书 操作 ， 分 别 试 喷 
数 次 后 ， 擦 净 ， 精 密 称 定 ， 再 连续 喷射 3 次 ， 每 次 喷射 后 均 
擦 净 ， 精 密 称 定 ， 计 算 每 次 喷 量 ， 连 续 喷 射 10 次 ， 擦 净 ， 
精密 称 定 ， 再 按 上 述 方法 测定 3 次 喷 量 ， 继 续 连 续 喷 射 10 
次 后 ， 按 上 述 方法 再 测定 4 次 路 量 ， 计 算 每 瓶 10 次 喷 量 的 
平均 值 。 除 男 有 规定 外 ， 均 应 为 标示 喷 量 的 80% 一 120%% 。 

凡 规 定 测定 每 喷 主 药 含 量 或 递送 剂量 均一 性 的 喷雾 剂 ， 
不 再 进行 每 喷 喷 量 的 测定 。 
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【每 喷 主 药 含 量 】 除 男 有 规定 外 ， 定 量 喷 雾 剂 照 下 述 方 
法 检查 ， 每 喷 主 药 含 量 应 符合 规定 。 “ 

检查 法 ” 取 供 试 品 1 瓶 ， 照 使 用 说 明 书 操作 ， 试 喷 5 
次 ， 用 溶剂 洗 净 喷 口 ， 充 分 干燥 后 ， 喷 射 10 次 或 20 次 ( 注 
意 喷 射 每 次 间隔 5 秒 并 缓 缓 振 摇 )， 收 集 于 一 定量 的 豚 收 溶 
剂 中 ， 转 移 至 适宜 量 瓶 中 并 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 ， 测 定 。 所 得 
结果 除 以 10 或 20， 即 为 平均 每 喷 主 药 含量 ， 每 喷 主 药 含量 
应 为 标示 含量 的 80%% 一 120%% 。 

凡 规 定 测定 递送 剂量 均一 性 的 喷雾 剂 ， 一 般 不 再 进行 每 
喷 主 药 含 量 的 测定 。 

【递送 剂量 均一 性 】 除 男 有 规定 外 ， 定 量 吸 人 喷雾 剂 、 
混 巧 型 和 乳液 型 定量 鼻 用 喷雾 剂 应 检查 递送 剂量 均一 性 ， 照 
吸入 制剂 (通则 0111) 或 鼻 用 制剂 (通则 0106) 相 关 项 下 方法 
检查 ， 应 符合 规定 。 

【微细 粒子 剂量 】” 除 男 有 规定 外 ， 定 量 吸 人 喷雾 剂 应 检 
查 微细 粒子 剂量 ， 照 吸入 制剂 微细 粒子 空气 动力 学 特性 测定 
法 (通则 0951) 检查 ， 照 各 品种 项 下 规定 的 方法 ， 做 法 测 
定 ， 计 算 微 细 粒 子 剂量 ， 应 符合 规定 。 

【 装 量 差 异 】 除 另 有 规定 外 ， 单 剂量 喷雾 剂 照 下 述 方法 
检查 ， 应 符合 规定 。 

检查 法 ” 除 男 有 规定 外 ， 取 供 试 品 20 个 ， 照 各 品种 项 
下 规定 的 方法 ， 求 出 每 个 内 容 物 的 装 量 与 平均 装 量 。 每 个 的 
装 量 与 平均 装 量 相 比较 ， 超出 装 量 差异 限度 的 不 得 多 于 2 
个 ， 并 不 得 有 1 个 超出 限度 1 倍 。 


平均 装 量 装 量 差异 限度 
0. 30g 以 下 士 10% 
0. 30g 及 0,30g 以 上 土 7. 5% 


凡 规 定 检 查 递送 剂量 均一 性 的 单 剂量 喷雾 剂 ， 一 般 不 再 
进行 装 量 差异 的 检查 。 

【 装 量 】 非 定量 喷雾 剂 照 最 低 装 量 检 查 法 (通则 0942) 检 
查 ， 应 符合 规定 。 

【无 菌 】〗】 除 另 有 规定 外 ， 用 于 烧伤 [ 除 程度 较 轻 的 烧伤 
CI" 或 浅 了 "外 )j-、 严 重创 伤 或 临床 必需 无 菌 的 喷雾 剂 ， 照 
无 菌 检查 法 (通则 1101) 检 查 ， 应 符合 规定 。 

【微生物 限度 】〗】 除 另 有 规定 外 ， 照 非 无 菌 产品 微生物 限 
度 检 查 : 微生物 计数 法 (通则 1105) 和 控制 菌 检查 法 (通则 
1106) 及 非 无 菌 药品 微生物 限度 标准 (通则 1107) 检 查 ， 应 符 
合 规定 。 
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气 鸭 剂 系 指 原料 药物 或 原料 药物 和 附加 剂 与 适宜 的 抛射 
剂 共同 装 封 于 具有 特制 阀门 系统 的 耐 压 容器 中 ， 使 用 时 借助 
抛射 剂 的 压力 将 内 容 物 呈 雾 状 物 喷 出 ， 用 于 肺 部 吸入 或 直接 
路 至 腔 道 黏膜 、 皮 肤 的 制剂 。 
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内 容 物 喷 出 后 呈 泡 沫 状 或 半 固 体 状 ， 则 称 之 为 泡沫 剂 或 
凝 胶 剂 / 乳 谊 剂 。 按 用 药 途 径 可 分 为 吸入 气 雾 剂 、 非 吸入 气 
雾 剂 。 按 处 方 组 成 可 分 为 二 相 气 彻 剂 (气相 与 液 相 ) 和 三 相 气 
私 剂 (气相 、 液 相 、 固 相 或 液 相 ) 。 按 给 药 定 量 与 否 ， 可 分 为 
定量 气 私 剂 和 非 定 量 气 霓 剂 。 

吸入 气 雾 剂 、 系 指 经 口 吸入 沉积 于 肺 部 的 制剂 ， 通 常 也 
被 称 为 压力 定量 吸入 剂 。 揪 压 阀门 可 定量 释放 活性 物质 。 

描 用 气 雾 剂 ” 系 指 经 鼻 吸 入 沉积 于 鼻腔 的 制剂 。 氮 压 准 
门 可 定量 释放 活性 物质 。 

气 雾 剂 在 生产 与 贮藏 期 间 应 符合 下 列 有 关 规 定 。 

一 、 根 据 需 要 可 加 入 溶剂 、 助 溶剂 、 抗 氧 剂 、 抑 菌 剂 、 
表面 活性 剂 等 附加 剂 ， 除 另 有 规定 外 ， 在 制剂 确定 处 方 时 ， 
该 处 方 的 抑 获 效力 应 符合 抑 菌 效力 检查 法 (通则 1121) 的 规 
定 。 吸 人气 雪 剂 中 所 有 附加 剂 均 应 对 呼吸 道 黏膜 和 纤毛 无 刺 
激 性 、 无 毒性 。 非 吸入 气 雾 剂 中 所 有 附加 剂 均 应 对 皮肤 或 笑 
中 无 刺激 性 。 

二 、 二 相 气 雾 剂 应 按 处方 制 得 浴 清 的 溶液 后 ， 按 规定 量 
分 装 。 三 相 气 去 剂 应 将 微粉 化 (或 乳化 ?原料 药物 和 附加 剂 充 
分 混合 制 得 混 是 液 或 乳 状 液 ， 如 有 必要 ， 抽 样 检 查 ， 符 合 要 
求 后 分 装 。 在 制备 过 程 中 ， 必 要 时 应 严格 控制 水 分 ， 防 止 水 
分 混 人 。 吸 人 气 雾 剂 的 雾 滴 ( 粒 ) 大 小 应 控制 在 10km 以 下 ， 
其 中 大 多 数 应 为 Sam 以下， 一 般 不 使 用 饮片 细 粉 。 

三 、 气 雾 剂 常用 的 抛射 剂 为 适宜 的 低 沸点 液体 。 根 据 气 
雾 剂 所 血压 力 ， 可 将 两 种 或 几 种 抛射 剂 以 适宜 比例 混合 
使 用 。 

四 、 气 雾 剂 的 容器 ， 应 能 耐 受气 私 剂 所 需 的 压力 ， 各 组 
成 部 件 均 不 得 与 原料 药物 或 附加 剂 发 生理 化 作用 ， 其 尺寸 精 
度 与 溶 胀 性 必须 符合 要 求 。 

五 、 定 量 气 雾 剂 释 出 的 主 药 含量 应 准确 、 均 一 ， 喷 出 的 
雪 滴 ( 粒 ) 应 均匀 。 

六 、 制 成 的 气 雾 剂 应 进行 泄漏 检查 ， 确 保 使 用 安全 。 

七 、 气 雾 剂 应 置 凉 暗 处 贮存 ， 并 避免 曝晒 、 受 热 、 敲 
打 、 挤 击 。 

八 、 定 量 气 雾 剂 应 标明 : 四 每 瓶 总 搬 次 ;四 每 揪 从 效 门 
释 出 的 主 药 含量 和 /或 每 扳 从 口 接 器 释 出 的 主 药 含量 。 

九 、 气 雾 剂 用 于 烧伤 治疗 如 为 非 无 菌 制剂 的 ， 应 在 标签 
上 标明 “ 非 无 菌 制剂 ”产品 说 明 书 中 应 注 明 “本 品 为 非 无 
万 制剂 >， 同时 在 适应 证 下 应 明确 “用 于 程度 较 轻 的 烧伤 
(I "或 浅 了 1 ")” 注意 事项 下 规定 “应 遵 医嘱 使 用 ”。 

除 另 有 规定 外 ， 气 雾 剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 

吸入 气 雾 剂 除 符合 气 雾 剂 项 下 要 求 外 ， 还 应 符合 吸入 制 
剂 (通则 0111) 相 关 项 下 要 求 ; 和 用 气 雾 剂 除 符合 气 雾 剂 项 
下 要 求 外 ， 还 应 符合 鼻 用 制剂 (通则 0106) 相 关 项 下 要 求 。 

【每 瓶 总 揪 次 〗】 定 量 气 私 剂 照 吸 入 制剂 (通则 0111) 相 关 
项 下 方法 检查 ， 每 瓶 总 撤 次 应 符合 规定 。 

【递送 剂量 均一 性 〗 定 量 气 雾 剂 照 吸入 制剂 (通则 0111) 
相关 项 下 方法 检查 ， 递 送 剂量 均一 性 应 符合 规定 。 
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【每 撒 主 药 含量 】 定 量 气 雾 剂 照 下 述 方法 检查 ， 每 氮 主 
药 含量 应 符合 规定 。 

检查 法 ” 取 供 试 品 1 瓶 ， 充 分 振 播 ， 除 去 帽 盖 ， 试 喷 5 
次 ， 用 溶剂 洗 净 套 口 ， 充 分 干燥 后 ， 倒 置 于 已 加 入 一 定量 吸 
收 液 的 适宜 烧杯 中 ， 将 套 口 淄 入 吸收 液 液 面 下 (至 少 25mm)， 
喷射 10 次 或 20 次 (注意 每 次 喷射 间隔 5 秒 并 缓 缓 振 播 )， 取 
出 供 试 品 ， 用 吸收 液 洗 净 套 口内 外 ， 合 并 吸收 液 ， 转 移 至 适 
宜 量 瓶 中 并 稀释 至 刻度 后 ， 按 各 品种 含量 测定 项 下 的 方法 测 
定 ， 所 得 结果 除 以 取样 喷射 次 数 ， 即 为 平均 每 捞 主 药 含 量 。 
每 揪 主 药 含量 应 为 每 氮 主 药 含量 标示 量 的 80%~120%。 

【喷射 速率 】 非 定量 气 雾 剂 照 下 述 方法 检查 ,喷射 速率 
应 符合 规定 。 

检查 法 ” 取 供 试 品 4 瓶 ， 除 去 帽 盖 ， 分 别 喷 射 数秒 后 ， 
擦 净 ， 精 密 称 定 ， 将 其 淄 人 恒温 水 浴 (25C 土 1C) 中 30 分 
钟 ， 取 出 ， 撩 干 ， 除 另 有 规定 外 ， 连 续 喷 射 5 秒 钟 ， 掠 净 ， 
分 别 精密 称 重 ， 然 后 放 入 和 便 温水 浴 (25C 土 1C) 中 ， 按 上 法 
重复 操作 3 次 ， 计 算 每 瓶 的 平均 喷射 速率 (g/s)， 均 应 符合 
各 品种 项 下 的 规定 。 

【 喷 出 总 量 】 非 定量 气 雾 剂 照 下 述 方法 检查 ， 喷 出 总 量 
应 符合 规定 。 

检查 法 ” 取 供 试 品 4 瓶 ， 除 去 帽 盖 ， 精 密 称 定 ， 在 通风 
橱 内 ， 分 别 连 续 喷 射 于 已 加 入 适量 吸收 液 的 容器 中 ， 直 至 喷 
尽 为 止 ， 撩 净 ， 分 别 精密 称 定 ， 每 瓶 喷 出 量 均 不 得 少 于 标示 
装 量 的 85% 。 

【每 扳 喷 量 】 定 量 气 去 剂 照 下 述 方 法 检查 ， 应 符合 规定 。 

检查 法 ”了 到 供 试 品 4 瓶 ， 除 去 帧 盖 ， 分 别 撤 压 阅 门 试 喷 
数 次 后 ， 擦 净 ， 精 密 称 定 ， 揪 压 阀 门 喷射 1 次 ， 控 净 ， 再 精 
密 称 定 。 前 后 两 次 重量 之 差 为 1 个 喷 量 。 按 上 法 连续 测定 3 
个 喷 量 ; 撤 压 阀门 连续 喷射 ， 每 次 间隔 5 秒 ， 弃 去 ， 至 n/2 
次 ; 再 按 上 法 连续 测定 4 个 喷 量 ;继续 撤 压 阀门 连续 喷射 ， 
弃 去 ， 再 按 上 法 测定 最 后 3 个 喷 量 。 计 算 每 瓶 10 个 喷 量 的 
平均 值 。 除 另 有 规定 外 ， 应 为 标示 喷 量 的 80% 一 120% 。 

几 进 行 每 菊 递 送 剂 量 均一 性 检查 的 气 雾 剂 ， 不 再 进行 每 
撒 喷 量 检查 。 

【粒度 】 除 另 有 规定 外 ， 中 药 吸 入 用 混 悬 型 气 雾 剂 若 不 
进行 微细 粒子 剂量 测定 ， 应 作 粒度 检查 。 

检查 法 ” 取 供 试 品 1 瓶 ， 充 分 振 揪 ， 除 去 帧 盖 ， 试 路 数 
次 ， 控 干 ， 取 清洁 干燥 的 载 玻 片 一 块 ， 置 距 喷嘴 垂直 方向 
5cm 处 喷射 1 次 ， 用 约 2ml 四 氢化 碳 小 心 冲洗 载 玻 片 上 的 喷 
射 物 ， 吸 干 多 余 的 四 氯 化 碳 ， 待 干燥 ， 盖 上 盖 玻 片 ， 移 置 具 
有 测 微 尺 的 400 倍 显微镜 下 检视 ， 上 下 左右 移动 ， 检 查 25 
个 视野 ， 计 数 ， 平 均 原料 药物 粒 径 应 在 5ym 以 下 ， 粒 径 大 
于 10pm 的 粒子 不 得 过 10 粒 。 

除 男 有 规定 外 ， 非 定量 气 雾 剂 作 最 低 装 量 检 查 。 

【 装 量 】 非 定量 气 雾 剂 照 最 低 装 量 检 查 法 (通则 0942) 检 
查 ， 应 符合 规定 。 

【无 菌 】 除 另 有 规定 外 ， 用 于 烧伤 [ 除 程 度 较 轻 的 烧伤 
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(I 或 浅 开 外 )]、 严 重创 伤 或 临床 必需 无 菌 的 气 雾 剂 ， 昭 
无 菌 检查 法 (通则 1101) 检 查 ， 应 符合 规定 。 

【微生物 限度 】 除 男 有 规定 外 ， 照 非 无 菌 产品 微生物 限 
度 检查 : 微生物 计数 法 (通则 1105) 和 控制 菌 检查 法 (通则 
1106) 及 非 无 菌 药品 微生物 限度 标准 (通则 1107) 检 查 ， 应 符 
合 规定 。 


0114 小 胶 剂 


凝 胶 剂 系 指 原料 药物 与 能 形成 凝 胶 的 辅料 制 成 的 具 凝 胶 
特性 的 稠 厚 液体 或 半 固 体制 剂 。 除 另 有 规定 外 ， 凝 胶 剂 跟 局 
部 用 于 皮肤 及 体腔 ， 如 鼻腔 、 阴 道 和 直肠 。 

乳 状 液 型 凝 胶 剂 又 称 为 乳胶 剂 。 由 高 分 子 基 质 如 西 黄 
著 胶 制 成 的 凝 胶 剂 也 可 称 为 胶 浆 剂 。 小 分 子 无 机 原料 药物 
如 氢 氧 化 铝 凝 胶 剂 是 由 分 散 的 药物 小 粒子 以 网 状 结构 存在 
于 液体 中 ， 属 两 相 分 散 系统 ， 也 称 混 悬 型 凝 胶 剂 。 混 悬 型 
凝 胶 剂 可 有 触 变性 ， 静 止 时 形成 半 圈 体 而 搅拌 或 振 播 时 成 
为 液体 。 

凝 胶 剂 基质 属 单 相 分 散 系统 ， 有 水 性 与 油性 之 分 。 水 性 
凝 胶 基 质 一 般 由 水 、 甘 油 或 丙二醇 与 纤维 素 衍 生物 、 卡 波 姆 
和 海 灌 酸 盐 、 西 黄 著 胶 、 明 胶 、 淀 粉 等 构成 ， 油 性 凝 胶 基质 
由 液 状 石蜡 与 聚 乙 烯 或 脂肪 油 与 胶体 硅 或 铝 拒 、 锌 皂 等 
构成 。 

凝 胶 剂 在 生产 与 贮藏 期 间 应 符合 下 列 有 关 规 定 。 

一 、 混 悬 型 凝 胶 剂 中 胶 粒 应 分 散 均 匀 ， 不 应 下 沉 、 
结 块 。 

二 、 凝 胶 剂 应 均匀 、 细 腻 ， 在 常温 时 保持 胶 状 ， 不 干 泗 
或 液化 。 

三 、 凝 胶 剂 根据 需要 可 加 人 保湿 剂 、 换 菌 剂 、 抗 氧 剂 、 
乳化 剂 、 增 稠 剂 和 透 皮 促进 剂 等 。 除 另 有 规定 外 ， 在 制剂 确 
定 处 方 时 ， 该 处 方 的 抑 菌 效力 应 符合 抽 菌 效力 检查 法 (通则 
1121) 的 规定 。 

四 、 凝 胶 剂 一 般 应 检查 pH 值 。 

五 、 除 另 有 规定 外 ， 凝 胶 剂 应 避 光 、 密 闭 贮 存 ， 并 应 
防冻 。 

六 、 凝 胶 剂 用 于 烧伤 治疗 如 为 非 无 菌 制剂 的 ， 应 在 标签 
上 标明 “ 非 无 菌 制剂 ”， 产品 说 明 书 中 应 注 明 “本 品 为 非 无 
菌 制剂 ?>， 同 时 在 适应 证 下 应 明确 “用 于 程度 较 轻 的 烧伤 
(I 或 浅 下 ")”， 注意 事项 下 规定 “应 遵 医嘱 使 用 ”。 

除 另 有 规定 外 ， 凝 胶 剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 

【粒度 】 除 另 有 规定 外 ， 混 悬 型 凝 胶 剂 照 下 述 方法 检查 ， 
应 符合 规定 。 

检查 法 ”了 到 供 试 品 适 量 ， 置 于 载 玻 片 上 ， 涂 成 薄 层 ， 薄 
层面 积 相 当 于 盖 玻 片面 积 ， 共 涂 3 片 ， 照 粒度 和 粒度 分 布 测定 
法 (通则 0982 第 一 法 ?测定 ， 均 不 得 检 出 大 于 180pm 的 粒子 。 

【 装 量 〗 照 最 低 装 量 检查 法 (通则 0942) 检 查 ， 应 符合 
规定 。 


0115 散剂 


【无 菌 】 除 另 有 规定 外 ， 用 于 烧伤 [ 除 程度 较 轻 的 烧伤 
(了 I" 或 浅 了 "外 )] 或 严重 创伤 的 凝 胶 剂 ， 照 无 菌 检查 法 ( 通 
则 1101) 检 查 ， 应 符合 规定 。 

【微生物 限度 】 除 另 有 规定 外 ， 照 非 无 菌 产 品 微生物 限 
度 检查 : 微生物 计数 法 (通则 1105) 和 控制 菌 检查 法 (通则 
1106) 及 非 无 菌 药品 微生物 限度 标准 (通则 1107) 检 查 ， 应 符 
合 规定 。 


0115 散剂 


散剂 系 指 原料 药物 或 与 适宜 的 轴 料 经 粉碎 、 均 匀 混 合 制 
成 的 干燥 粉末 状 制剂 。 

散剂 可 分 为 口服 散剂 和 局 部 用 散剂 。 

口服 散剂 一 般 溶 于 或 分 散 于 水 、 稀 释 液 或 者 其 他 液体 中 
服用 ， 也 可 直接 用 水 送 服 。 

局 部 用 散剂 可 供 皮肤 、 口 腔 、 咽 喉 、 腔 道 等 处 应 用 } 
专 供 治疗 、 预 防 和 润滑 皮肤 的 散剂 也 可 称 为 撒布 剂 或 
撒 粉 。 

散剂 在 生产 与 贮藏 期 间 应 符合 下 列 有 关 规 定 。 

一 、 供 制 散 剂 的 原料 药物 均 应 粉碎 。 除 另 有 规定 外 ， 口 
服用 散剂 为 细 粉 ， 儿 科 用 和 局 部 用 散剂 应 为 最 细 粉 。 

二 、 散 剂 应 于 燥 、 朴 松 、 混 合 均匀 、 色 泽 一 致 。 制 备 含 
有 毒性 药 、 贵 重 药 或 药物 剂量 小 的 散剂 时 ， 应 采用 配 研 法 混 
匀 并 过 簿 。 

三 、 散 剂 可 单 剂量 包 ( 分 ) 装 ， 多 剂量 包装 者 应 附 分 剂量 
的 用 具 。 含 有 毒性 药 的 口服 散剂 应 单 剂量 包装 。 

四 、 散 剂 中 可 含 或 不 含 辅料 。 口 服 散剂 需要 时 亦 可 加 矫 
味 剂 、 芳 香 剂 、 着 色 剂 等 。 

五 、 除 另 有 规定 外 ， 散 剂 应 密 质 贮存 ， 含 挥发 性 原料 药 
物 或 易 吸 潮 原 料 药物 的 散剂 应 密封 贮存 。 生 物 制品 应 采用 防 
潮 材 料 包装 。 

六 、 为 防止 胃酸 对 生物 制品 散剂 中 活性 成 分 的 破坏 ， 散 
剂 稀释 剂 中 可 调配 中 和 胃酸 的 成 分 。 

七 、 散 剂 用 于 烧伤 治疗 如 为 非 无 菌 制剂 的 ， 应 在 标签 上 
标明 “ 非 无 菌 制剂 *， 产 品 说 明 书 中 应 注 明 “本 品 为 非 无 菌 
制剂 >， 同时 在 适应 证 下 应 明确 “用 于 程度 较 轻 的 烧伤 (I” 
或 浅 卫 ")”; 注意 事项 下 规定 “应 遵 医嘱 使 用 ”。 

除 另 有 规定 外 ， 散 剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 

【粒度 〗 除 另 有 规定 外 ， 化 学 药 局 部 用 散剂 和 用 于 烧伤 
或 严重 创伤 的 中 药 局 部 用 散剂 及 儿科 用 散剂 ， 照 下 述 方法 检 
查 ， 应 符合 规定 。 

检查 法 ” 除 男 有 规定 外 ， 取 供 试 品 10g， 精 密 称 定 ， 照 粒 
度 和 粒度 分 布 测定 法 (通则 0982 单 筛 分 法 ) 测 定 。 化 学 药 散 剂 通 
过 七 号 筛 (中 药 通 过 六 号 第 ) 的 粉末 重量 ， 不 得 少 于 95%。 

【外 观 均 匀 度 〗 取 供 试 品 适量 ， 置 光滑 纸 上 ， 平 铺 约 
5cm? ， 将 其 表面 压 平 ， 在 明亮 处 观察 ， 应 色泽 均匀 ， 无 花 
纹 与 色 斑 。 


吉 训 人 其 


0116 糖浆 剂 


【水 分 】 中 药 散剂 照 水 分 测定 法 (通则 0832) 测 定 ， 除 另 
有 规定 外 ， 不 得 过 9. 0%。 

【干燥 失重 】 化 学 药 和 生物 制品 散剂 ， 除 男 有 规定 外 ， 
取 供 试 品 ， 照 干燥 失重 测定 法 (通则 0831) 测 定 ， 在 105'C 干 
燥 至 恒 重 ， 减 失重 量 不 得 过 2.0% 。 

〖 装 量 整 异 】 单 剂量 包装 的 散剂 ， 照 下 述 方 法 检查 ， 应 
符合 规定 。 

检查 法 ” 除 男 有 规定 外 ， 取 供 试 品 10 钱 ( 瓶 )， 分 别 精 
密 称 定 每 袋 ( 瓶 ) 内 容 物 的 重量 ， 求 出 内 容 物 的 装 量 与 平均 装 
量 。 每 袋 ( 瓶 ) 装 量 与 平均 装 量 相 比 较 [ 凡 有 标示 装 量 的 散剂 ， 
每 袋 ( 瓶 ) 装 量 应 与 标示 装 量 相 比较 ]， 按 表 中 的 规定 ， 超 出 
装 量 差异 限度 的 散剂 不 得 多 于 2 线 ( 瓶 )， 并 不 得 有 1 袋 ( 瓶 ) 
超出 装 量 差异 限度 的 1 售 。 


平均 装 量 或 装 量 差异 限度 装 量 差异 限度 
标示 装 量 (中 药 、 化 学 药 ) (生物 制品 ) 
0.1g 及 0.1g 以 下 土 15% 土 15% 
0. 1g 以 上 至 0. 5g 土 10% 土 10% 
0. 5g 以 上 至 1. 5g 土 3% 土 7. 5% 
1.5g 以 上 至 6. 0g 土 ?% 土 5% 
6.0g 以 上 十 5% 圭 3% 


凡 规 定 检查 含量 均匀 度 的 化 学 药 和 生物 制品 散剂 ， 一 般 
不 再 进行 装 量 差异 的 检查 。 

【 装 量 】 除 另 有 规定 外 ， 多 剂量 包装 的 散剂 ， 照 最 低 装 
量 检查 法 (通则 0942) 检 查 ， 应 符合 规定 。 

【无 戎 】 除 另 有 规定 外 ， 用 于 烧伤 [ 除 程度 较 轻 的 烧伤 
(II 或 浅 开 "外 )]、 严 重创 伤 或 临床 必需 无 菌 的 局 部 用 散剂 ， 
照 无 菌 检查 法 (通则 1101) 检 查 ， 应 符合 规定 。 

【微生物 限度 】 除 另 有 规定 外 ， 照 非 无 菌 产品 微生物 限 
度 检查 : 微生物 计数 法 (通则 1105) 和 控制 菌 检查 法 (通则 
1106) 及 非 无 菌 药品 微生物 限度 标准 (通则 1107) 检 查 ， 应 符 
合 规定 。 凡 规定 进行 杂 菌 检查 的 生物 制品 散剂 ， 可 不 进行 微 
生物 限度 检查 。 


0116 糖浆 剂 


糖浆 剂 系 指 含有 原料 药物 的 浓 芒 糖水 溶液 。 

精 浆 剂 在 生产 与 贮藏 期 间 应 符合 下 列 有 关 规 定 。 

一 、 含 荡 糖 量 应 不 低 于 45%(g/ml) 。 

二 、 将 原料 药物 用 新 煮沸 过 的 水 溶解 (饮片 应 按 各 品种 
项 下 规定 的 方法 提取 、 纯 化 、 浓 缩 至 一 定 体积 )， 加 入 单 糖 
浆 ， 如 直接 加 入 蔗糖 配制 ， 则 需 煮沸 ， 必 要 时 滤 过 ， 并 自 滤 
器 上 添加 适量 新 煮沸 过 的 水 至 处 方 规定 量 。 

三 、 根 据 需 要 可 加 入 适宜 的 附加 剂 。 如 需 加 入 抑 菌 剂 ， 
除 另 有 规定 外 ， 在 制剂 确定 处 方 时 ， 该 处 方 的 抑 菌 效力 应 
符合 抑 菌 效力 检查 法 (通则 1121) 的 规定 。 山 梨 酸 和 葵 甲 酸 
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的 用 量 不 得 过 0.3% (其 钾 盐 、 钠 盐 的 用 量 分 别 按 酸 计 )， 
凑 苯 酯 类 的 用 量 不 得 过 0.05% 。 如 需 加 入 其 他 附加 剂 ， 其 
品种 与 用 量 应 符合 国家 标准 的 有 关 规 定 ， 且 不 应 影响 成 品 
的 稳定 性 ， 并 应 避免 对 检验 产生 干扰 。 必 要 时 可 加 人 适量 的 
乙醇 、 甘 油 或 其 他 多 元 醇 。 

四 、 除 另 有 规定 外 ， 糖 浆 剂 应 澄清 。 在 贮存 期 间 不 得 有 
发 霉 、 酸 败 、 产 生气 体 或 其 他 变质 现象 ， 允 许 有 少量 摇 之 易 
散 的 沉淀 。 

五 、 一 般 应 检查 相对 密度 、pH 值 等 。 

六 、 除 另 有 规定 外 ， 糖 浆 剂 应 密封 ， 避 光 置 干燥 处 
贮存 。 

除 另 有 规定 外 ， 糖 浆 剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 

【 装 量 】 单 剂量 灌 装 的 糖浆 剂 ， 照 下 述 方法 检查 应 符合 
规定 。 

检查 法 ” 取 供 试 品 5 支 ， 将 内 容 物 分 别 倒 人 经 标 化 的 量 
人 式 量 简 内 ， 尽 量 倾 净 。 在 室温 下 检视 ， 每 支 装 量 与 标示 装 
量 相 比 较 ， 少 于 标示 装 量 的 不 得 多 于 1 支 ， 并 不 得 少 于 标示 
装 量 的 95%% 。 

多 剂量 灌 装 的 糖浆 剂 ， 照 最 低 装 量 检查 法 (通则 0942) 
检查 ， 应 符合 规定 。 

【微生物 限度 】 除 另 有 规定 外 ， 照 非 无 菌 产 品 微生物 限 
度 检查 : 微生物 计数 法 (通则 1105) 和 控制 菌 检查 法 (通则 
1106) 及 非 无 菌 药品 微生物 限度 标准 (通则 1107) 检 查 ， 应 符 
合 规定 。 


0117 掺 剂 


把 剂 系 指 原料 药物 用 乙醇 、 油 或 适宜 的 溶剂 制 成 的 液体 
制剂 ， 供 无 破损 皮肤 揉 擦 用 。 

把 剂 在 生产 与 贮藏 期 间 应 符合 下 列 有 关 规 定 。 

一 、 抬 剂 常 用 的 溶剂 有 水 、 乙 醇 、 液 状 石 螨 、 甘 油 或 植 
物 油 等 。 

二 、 换 剂 在 贮存 时 ， 乳 状 液 若 出 现 油 相 与 水 相 分 离 ， 经 
振 揪 后 应 能 重新 形成 乳 状 液 ， 混 巧 液 若 出 现 沉淀 物 ， 经 振 揪 
应 易 分 散 ， 并 具足 够 稳定 性 ， 以 确保 给 药剂 量 的 准确 。 易 变 
质 的 把 剂 应 在 临 用 前 配制 。 

三 、 拒 剂 用 时 可 加 在 绒布 或 其 他 柔软 物料 上 ， 轻 轻 涂 囊 
患处 ， 所 用 的 绒布 或 其 他 柔软 物料 须 洁净 。 

四 、 除 另 有 规定 外 ， 以 水 或 黎 乙 醇 为 溶剂 的 一 般 应 检查 
相对 密度 、pH 值 ， 以 乙醇 为 溶剂 的 应 检查 乙醇 量 ， 以 油 为 
溶剂 的 应 无 酸败 等 变质 现象 ， 并 应 检查 折光 率 。 

五 、 把 剂 应 稳定 ， 根 据 需要 可 加 人 抑 菌 剂 或 抗 氧 剂 。 除 
另 有 规定 外 ， 在 制剂 确定 处 方 时 ， 该 处 方 的 抑 菌 效力 应 符合 
抑 菌 效力 检查 法 (通则 1121) 的 规定 。 

六 、 除 另 有 规定 外 ， 应 避 光 、 密 封 贮存 。 

除 男 有 规定 外 ， 氛 剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 

【 装 量 〗】 除 另 有 规定 外 ， 照 最 低 装 量 检查 法 (通则 0942) 
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检查 ， 应 符合 规定 。 

【微生物 限度 〗 除 另 有 规定 外 ， 照 非 无 菌 产 品 微生物 限 
度 检查 : 微生物 计数 法 (通则 1105) 和 控制 菌 检查 法 (通则 
1106) 及 非 无 菌 药 品 微生物 限度 标准 (通则 1107) 检 查 ， 应 符 
合 规定 。 


0118 涂 剂 


涂 剂 系 指 含 原料 药物 的 水 性 或 油性 溶液 、 乳 状 液 、 混 最 
液 ， 供 临 用 前 用 消毒 纱布 或 棉 球 等 柔软 物料 获取 涂 于 皮肤 或 
口腔 与 喉 部 黏膜 的 液体 制剂 。 也 可 为 临 用 前 用 无 菌 溶剂 制 成 
溶液 的 无 菌 冻 干 制剂 ， 供 创伤 面 涂 抹 治疗 用 。 

涂 剂 在 生产 与 贮藏 期 间 应 符合 下 列 有 关 规 定 。 

一 、 涂 剂 大 多 为 消毒 或 消炎 药物 的 甘油 溶液 ， 也 可 用 乙 
醇 、 植 物 油 等 作 溶剂 。 以 油 为 溶剂 的 应 无 酸败 等 变质 现象 ， 
并 应 检查 折光 率 。 

如 所 用 原料 药物 为 生物 制品 原液 ， 则 其 原液 、 半 成 品 和 
成 品 的 生产 及 质量 控制 应 符合 相关 品种 项 下 的 要 求 。 

二 、 涂 剂 在 贮存 时 ， 乳 状 液 若 出 现 油 相 与 水 相 分 离 ， 经 
振 播 后 应 能 重新 形成 乳 状 液 ， 混 悬 液 若 出 现 沉淀 物 ， 经 振 播 
应 易 分 散 ， 并 具足 够 稳定 性 ， 以 确保 给 药剂 量 的 准确 。 易 变 
质 的 涂 剂 应 在 临 用 前 配制 。 

三 、 涂 剂 应 稳定 ， 根 据 需 要 可 加 入 抑 菌 剂 或 抗 氧 剂 。 除 
另 有 规定 外 ， 在 制剂 确定 处 方 时 ， 该 处 方 的 抑 菌 效 力 应 符合 
抑 菌 效 力 检 查 法 (通则 1121) 的 规定 。 

四 、 除 另 有 规定 外 ， 应 避 光 、 密 闭 贮 存 。 对 热 敏 感 的 品 
种 ， 应 在 2 一 8 保存 和 运输 。 

五 、 除 另 有 规定 外 ， 涂 剂 在 启用 后 最 多 可 使 用 4 周 。 

六 、 涂 剂 用 于 烧伤 治疗 如 为 非 无 昔 制 剂 的 ， 应 在 标签 上 
标明 “ 非 无 菌 制剂 >， 产 品 说 明 书 中 应 注 明 “本 品 为 非 无 菌 
制剂 ”>， 同 时 在 适应 证 下 应 明确 “用 于 程度 较 轻 的 烧伤 〈( 工 " 
或 浅 了 I )”; 注意 事项 下 规定 “应 遵 医嘱 使 用 ”。 

除 另 有 规定 外 ， 涂 剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 

【 装 量 】 除 另 有 规定 外 ， 照 最 低 装 量 检查 法 (通则 0942) 
检查 ， 应 符合 规定 。 

【无 菌 〗 除 另 有 规定 外 ， 用 于 烧伤 [ 除 程度 较 轻 的 烧伤 
(I "或 浅 卫 "外 )] 或 严重 创伤 的 涂 剂 ， 照 无 菌 检查 法 (通则 
1101) 检 查 ， 应 符合 规定 。 

【微生物 限度 】 除 另 有 规定 外 ， 照 非 无 菌 产品 微生物 限 
度 检查 : 微生物 计数 法 (通则 1105) 和 控制 菌 检查 法 (通则 
1106) 及 非 无 菌 药品 微生物 限度 标准 (通则 1107) 检 查 ， 应 符 
合 规定 。 

0119 涂 膜 剂 

涂 膜 剂 系 指 原料 药物 溶解 或 分 散 于 含 成 膜 材 料 的 溶剂 

中 ， 涂 据 患 处 后 形成 薄膜 的 外 用 液体 制剂 。 


0120 醒 剂 


涂 膜 剂 在 生产 与 贮藏 期 间 应 符合 下 列 有 关 规 定 。 

一 、 涂 膜 剂 用 时 涂 布 于 患处 ， 有 机 溶剂 迅速 挥发 ， 形 成 
薄膜 保护 患处 ， 并 缓慢 释放 药物 起 治疗 作用 。 涂 膜 剂 一 般 用 
于 无 渗 出 液 的 损害 性 皮肤 病 等 。 

二 、 涂 膜 剂 常用 的 成 膜 材料 有 聚 乙烯 醇 、 聚 乙烯 吡咯 烷 
酮 、 乙 基 纤 维 素 和 聚 乙烯 醇 缩 甲乙 醋 等 ; 增 塑 宰 有 甘油 、 丙 
二 醇 、 三 乙酸 甘油 酯 等 ; 溶剂 为 乙醇 等 。 必 要 时 可 加 其 他 附 
加 剂 ， 所 加 附加 剂 对 皮肤 或 黏膜 应 无 刺激 性 。 

三 、 涂 膜 剂 应 稳定 ,根据 需 要 可 加 入 抑 菌 剂 或 抗 氧 剂 。 
除 另 有 规定 外 ， 在 制剂 确定 处 方 时 ， 该 处 方 的 抑 菌 效力 应 符 
合 抑 菌 效力 检查 法 (通则 1121) 的 规定 。 

四 、 除 另 有 规定 外 ， 应 避 光 、 密 闭 贮 存 。 

五 、 除 另 有 规定 外 ， 涂 膜 剂 在 启用 后 最 多 可 使 用 4 周 。 

六 、 涂 膜 剂 用 于 烧伤 治疗 如 为 非 无 菌 制剂 的 ， 应 在 标签 
上 标明 “ 非 无 菌 制剂 *;， 产品 说 明 书 中 应 注 明 “本 品 为 非 无 
菌 制剂 ?>， 同 时 在 适应 证 下 应 明确 “用 于 程度 较 轻 的 烧伤 
(I "或 浅 卫 ")” 注意 事项 下 规定 “应 遵 医嘱 使 用 ”。 

除 另 有 规定 外 ， 涂 膜 剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 

【〖 装 量 〗 除 另 有 规定 外 ， 照 最 低 装 量 检查 法 (通则 0942) 
检查 ， 应 符合 规定 。 

【无 菌 】 除 另 有 规定 外 ， 用 于 烧伤 [ 除 程度 较 轻 的 烧伤 
(I "或 浅 卫 “外 )」 或 严重 创伤 的 涂 膜 齐 ， 照 无 菌 检查 法 ( 通 
则 1101) 检 查 ， 应 符合 规定 。 

【微生物 限度 】 除 另 有 规定 外 ， 照 非 无 菌 产 品 微生物 限 
度 检查 : 微生物 计数 法 (通则 1105) 和 控制 菌 检查 法 (通则 
1106) 及 非 无 菌 药品 微生物 限度 标准 (通则 1107) 检 查 ， 应 符 
合 规定 。 


0120 本 剂 


醒 剂 系 指 将 原料 药物 用 规定 浓度 的 乙醇 提取 或 溶解 而 制 
成 的 澄清 液体 制剂 ， 也 可 用 流 浸 高 稀释 制 成 。 供 口服 或 
外 用 。 

醒 剂 在 生产 与 贮藏 期 间 应 符合 下 列 有 关 规 定 。 

一 、 除 另 有 规定 外 ， 每 100ml 相当 于 原 饮 片 20g。 含 有 
毒 剧 药品 的 中 药 醒 剂 ， 每 100ml 应 相当 于 原 饮 片 0g; 其 有 
效 成 分 明确 者 ， 应 根据 其 半成品 的 含量 加 以 调整 ， 使 符合 各 
醒 剂 项 下 的 规定 。 

二 、 琴 剂 可 用 溶解 、 稀 释 、 浸 溃 或 渗 渡 等 法 制备 。 

(1) 溶 解法 或 稀释 法 取 原 料 药 物 的 粉末 或 流 漫 襄 ， 加 规 
定 浓度 的 乙醇 适量 ,溶解 或 稀释 ， 静 置 ， 必 要 时 滤 过 ， 
即 得 。 

(2) 温 清 法 取 适 当 粉 碎 的 饮片 ， 君 有 盖 容 器 中 ， 加 入 溶 
剂 适 量 ， 密 盖 ， 撑 拌 或 振 摇 ， 温 涡 3 一 5 日 或 规定 的 时 间 ， 
倾 取 上 清 液 ， 再 加 入 溶剂 适量 ， 依 法 浸 溃 至 有 效 成 分 充分 浸 

， 合 并 浸出 液 ， 加 溶剂 至 规定 量 后 ， 静 置 ， 滤 过 ， 即 得 。 

(3) 渗 滤 法 照 流 浸 襄 剂 项 下 的 方法 (通则 0189)， 用 溶剂 
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适量 渗 液 ， 至 流出 液 达到 规定 量 后 ， 静 置 ， 滤 过 ， 即 得 。 

三 、 除 另 有 规定 外 ， 醒 剂 应 澄清 ， 久 置 允 许 有 少量 揪 之 
易 散 的 沉淀 。 

四 、 除 另 有 规定 外 ， 梧 剂 应 速 光 ， 密 封 , 置 阴凉 处 
贮存 。 

除 另 有 规定 外 ， 醒 剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 

【乙醇 量 】〗】 照 乙醇 量 测 定 法 ( 适 则 0711) 测 定 ， 应 符合 各 
品种 项 下 的 规定 。 

【 甲 醉 量 】 照 甲醇 量 检查 法 (通则 0871) 检 查 ， 应 符合 
规定 。 

【 装 量 】 照 最 低 装 量 检查 法 (通则 0942) 检 查 ， 应 符合 
规定 。 

【微生物 限度 】 除 另 有 规定 外 ， 照 非 无 菌 产品 微生物 限 
度 检查 : 微生物 计数 法 (通则 1105) 和 控制 菌 检查 法 (通则 
1106) 及 非 无 菌 药品 微生物 限度 标准 (通则 1107) 检 查 ， 应 符 
合 规定 。 


0121 贴 剂 


贴 剂 系 指 原料 药物 与 适宜 的 材料 制 成 的 供 粘贴 在 皮肤 上 
的 可 产生 全 身 性 或 局 部 作用 的 一 种 薄片 状 制剂 。 

贴 剂 有 背 衬 层 、 药 物 驻 库 、 黏 贴 层 及 临 用 前 需 除 去 的 保 
护 层 。 贴 剂 可 用 于 完整 皮肤 表面 ， 也 可 用 于 有 疾患 或 不 完整 
的 皮肤 表面 。 其 中 用 于 完整 皮肤 表面 能 将 药物 输送 透 过 皮肤 
进入 血液 循环 系统 起 全 身 作用 的 贴 剂 称 为 透 皮 贴 剂 。 

透 皮 贴 剂 和 通过 扩散 而 起 作用 ， 药 物 从 贮 库 中 扩散 直接 进 
和 人 皮肤 和 血液 循环 ， 若 有 控 释 膜 和 黏 贴 层 则 通过 上 述 两 层 进 
和 人 皮肤 和 血液 循环 。 透 皮 贴 剂 的 作用 时 间 由 其 药物 含量 及 释 
药 速率 所 决定 。 

贴 剂 的 贮 库 可 以 是 骨架 型 或 控 释 膜 型 。 

保护 层 起 防 粘 和 保护 制剂 的 作用 ， 通 常 为 防 粘 纸 ， 塑 料 
或 金属 材料 ， 当 除去 时 ， 应 不 会 引起 贮 库 及 黏 贴 层 等 的 剥 
离 。 贴 剂 的 保护 层 、 活 性 成 分 不 能 透 过 ,通常 水 也 不 能 
透 过 。 

当 用 于 干燥 、 洁 净 、 完 整 的 皮肤 表面 ， 用 手 或 手指 轻 
压 ， 贴 剂 应 能 牢 牢 地 贴 于 皮肤 表面 ， 从 皮肤 表面 除去 时 应 不 
对 皮肤 造成 损伤 ， 或 引起 制剂 从 背 衬 层 剥 离 。 

贴 剂 在 重复 使 用 后 对 皮肤 应 无 刺激 或 不 引起 过 敏 。 

贴 剂 在 生产 与 贮藏 期 间 应 符合 下 列 有 关 规 定 。 

一 、 贴 剂 所 用 的 材料 及 辅料 应 符合 国家 标准 有 关 规 定 ， 
无 毒 、 无 刺激 性 、 人 性质 稳定 、 与 原料 药物 不 起 作用 。 常 用 的 
材料 为 铝 销 - 聚 乙烯 复合 膜 、 防 粘 纸 、 乙 烯 -醋酸 乙烯 共聚 物 
丙烯 酸 或 育 异 丁 烯 压 敏 胶 、 硅 橡胶 和 聚 乙 二 醇 等 。 

二 、 贴 剂 根 据 需要 可 加 入 表面 活性 剂 、 乳 化 剂 、 保 湿 
剂 、 抑 菌 剂 、 抗 氧 剂 或 透 皮 促进 剂 。 

三 、 贴 剂 外 观 应 完整 光洁 ， 有 均一 的 应 用 面积 ， 冲 切口 
应 光滑 无 锋利 的 边缘 。 
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四 、 原 料 药物 可 以 溶解 在 溶剂 中 ， 填 充 人 贮 库 ， 贮 库 应 
无 气泡 和 泄漏 。 原 料 药物 如 混 悬 在 制剂 中 则 必须 保证 混 悬 和 
涂 布 均匀 。 

五 、 粘 贴 层 涂 布 应 均匀 ， 用 有 机 溶剂 涂 布 的 贴 剂 ， 应 对 
残留 溶剂 进行 检查 。 

六 、 采 用 乙醇 等 溶剂 应 在 标签 中 注 明 过 敏 者 慎 用 。 

七 、 贴 剂 的 黏附 力 等 应 符合 要 求 。 

八 、 除 另 有 规定 外 ， 贴 剂 应 密封 贮存 。 

九 、 贴 剂 应 在 标签 中 注 明 每 贴 所 含 药物 剂量 、 总 的 作用 
时 间 及 药物 释放 的 有 效 面 积 。 

除 另 有 规定 外 ， 贴 剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 

含量 均匀 度 】 照 含量 均匀 度 检 查 法 (通则 0941) 测 定 ， 
应 符合 规定 。 

【释放 度 〗 照 溶出 度 与 释放 度 测定 法 (通则 0931 第 四 、 
五 法 ?测定 ， 应 符合 规定 。 

微生物 限度 】 除 另 有 规定 外 ， 照 非 无 菌 产品 微生物 限 
度 检查 : 微生物 计数 法 (通则 1105) 和 控制 菌 检查 法 (通则 
1106) 及 非 无 菌 药品 微生物 限度 标准 (通则 1107) 检 查 ， 应 符 
合 规定 。 

0122 ” 贴 喜 剂 

贴 膏剂 系 指 将 原料 药物 与 适宜 的 基质 制 成 膏 状 物 、 涂 布 
于 背 衬 材料 上 供 皮肤 贴 甫 、 可 产生 全 身 人 性 或 局 部 作用 的 一 种 
薄片 状 制剂 。 

贴 膏剂 包括 凝 胶 贴 高 ( 原 巴 布 膏剂 或 凝 胶 襄 剂 ) 和 橡胶 贴 
高 ( 原 橡胶 高 剂 ) 。 

涛 胶 贴 襄 ” 系 指 原料 药物 与 适宜 的 亲 水 性 基质 混 匀 后 涂 
布 于 背 衬 材 料 上 制 成 的 贴 壳 剂 。 常 用 基质 有 桶 丙烯 酸 钠 、 羧 
甲 纤维 素 钠 、 明 胶 、 甘 油 和 微粉 硅胶 等 。 

相 胶 贴 高 系 指 原料 药物 与 橡胶 等 基质 混 匀 后 涂 布 于 背 
衬 材料 上 制 成 的 贴 膏剂 。 橡 胶 遍 剂 的 制备 方法 常用 的 有 溶剂 
法 和 热 压 法 。 常 用 溶剂 为 汽油 和 正己 烷 ， 常 用 基质 有 橡胶 、 
热塑性 橡胶、 松香 、 松 香 往生 物 、 凡 土 林 、 羊 毛 脂 和 和 氧化 锌 
等 。 也 可 用 其 他 适宜 溶剂 和 基质 。 

贴 帝 剂 常用 的 背 衬 材料 有 棉布 、 无 纺 布 、 纸 等 ;常用 的 
羡 衬 材料 有 防 粘 纸 、 塑 料 薄膜 、 铝 箔 - 聚 乙烯 复合 膜 、 硬 质 
纱布 等 。 

贴 膏剂 在 生产 与 贮藏 期 间 应 符合 下 列 有 关 规 定 。 

一 贴 吝 剂 根据 需要 可 加 入 表面 活性 剂 、 屯 化 剂 、 保 湿 
剂 、 抑 落 剂 或 抗 氧 剂 等 。 

二 、 贴 膏剂 的 襄 料 应 涂 布 均匀 ， 豆 面 应 光洁 、 色 泽 一 
致 ， 贴 膏剂 应 无 脱 高 、 失 黏 现 象 ; 背 衬 面 应 平整 、 洁 净 、 无 
漏 高 现 象 。 涂 布 中 若 使 用 有 机 溶剂 的 ， 必 要 时 应 检查 残留 
溶剂 。 

三 、 采 用 乙醇 等 溶剂 应 在 标签 中 注 明 过 敏 者 愤 用 。 

四 、 根 据 原 料 药物 和 制剂 的 特性 ， 除 来 源 于 动 、 植 物 多 
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组 分 且 难 以 建立 测定 方法 的 贴 膏剂 外 ， 贴 膏剂 的 含量 均匀 
度 、 释 放 度 、 黏 附 力 等 应 符合 要 求 。 

五 、 除 另 有 规定 外 ， 贴 膏剂 应 密封 贮存 。 

除 另 有 规定 外 ， 贴 膏剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 

【 含 膏 和 量 】 橡胶 贴 高 照 第 一 法 检查 ， 凝 胶 贴 膏 照 第 二 法 
检查 。 

第 一 法 ” 取 供 试 品 2 片 ( 每 片面 积 大 于 35cm? 的 应 切取 
35cm? )， 除 去 盖 衬 ， 精 密 称 定 ， 置 于 有 盖 玻 璃 容器 中 ， 加 
适量 有 机 溶剂 (如 三 氰 甲烷 、 乙 醚 等 ) 浸 演 ， 并 时 时 振 摇 ， 
待 背 衬 与 膏 料 分 离 后 ， 将 背 衬 取出 ， 用 上 述 溶剂 洗涤 至 背 
衬 无 残 附 膏 料 ， 挥 去 溶剂 ， 在 105C 干 燥 30 分 钟 ， 移 至 干 
燥 器 中 ,冷却 30 分 钟 ， 精 密 称 定 ， 减 失重 量 即 为 膏 重 ， 按 
标示 面积 换算 成 100cm? 的 含 计量 ,应 符合 各 品种 项 下 的 
规定 。 

第 二 法 ” 取 供 试 品 1 片 ， 除 去 盖 衬 ， 精 密 称 定 ， 置 烧杯 
中 ， 加 适量 水 ， 加 热 煮 沸 至 背 衬 与 高 体 分 离 后 ， 将 背 衬 取 
出 ， 用 水 洗 浇 至 背 衬 无 残留 育 体 ， 了 及 干 ， 在 105 尼 于 爆 30 
分 钟 ， 移 至 干燥 器 中 ， 冷 却 30 分 钟 ， 精 密 称 定 ， 减 失重 量 
即 为 谊 重 ， 按 标示 面积 换算 成 100cm 的 含 帝 量 ， 应 符合 各 
品种 项 下 的 规定 。 

【 耐 热 性 】 除 另 有 规定 外 ， 橡 胺 贴 谊 取 供 试 品 2 片 ， 除 
去 盖 衬 ， 在 60 必 加 热 2 小 时 ， 放 冷 后 ， 背 衬 应 无 渗 油 现象 
高 面 应 有 光泽 ， 用 手指 触 试 应 仍 有 黏 性 。 

【 赋 形 性 】 取 凝 胶 贴 高 供 试 品 1 片 ， 置 37C 、 相 对 湿度 
64% 的 恒温 恒 湿 箱 中 30 分 钟 ， 取 出 ， 用 夹子 将 供 试 品 固定 
在 一 平整 钢板 上 ， 钢 板 与 水 平面 的 倾斜 角 为 60"， 放 置 24 小 
时 ， 膏 面 应 无 流 消 现 象 。 

【 业 附 力 〗 除 另 有 规定 外 ， 凝 胶 贴 膏 照 黏附 力 测定 法 ( 通 
则 0952 第 一 法 测定 、 橡 胶 贴 高 照 黏 附 力 测定 法 (通则 0952 
第 二 法 测定 ， 均 应 符合 各 品种 项 下 的 规定 。 

【含量 均匀 度 】 除 另 有 规定 外 ， 凝 胶 贴 膏 ( 除 来 源 于 动 、 
植物 多 组 分 且 难 以 建立 测定 方法 的 凝 胶 贴 高 外 ) 照 含量 均匀 
度 检查 法 (通则 0941) 测 定 ， 应 符合 规定 。 

【微生物 限度 】 除 另 有 规定 外 ， 照 非 无 菌 产品 微生物 限 
度 检 查 : 微生物 计数 法 (通则 1105) 和 控制 菌 检查 法 (通则 
1106) 及 非 无 菌 药品 微生物 限度 标准 (通则 1107) 检 查 ， 凝 胶 
贴 襄 应 符合 规定 ， 橡 胶 贴 高 每 10cm 不 得 检 出 金黄 色 葡 萄 球 
菌 和 铜绿 假 单 胞 菌 。 


0123 口服 溶液 剂 
口服 乳剂 


口服 混 最 剂 


口服 溶液 剂 系 指 原料 药物 溶解 于 适宜 溶剂 中 制 成 的 供 口 
服 的 澄清 液体 制剂 。 

口服 混 悬 剂 系 指 难 溶性 固体 原料 药物 分 散在 液体 介质 中 
制 成 的 供 口服 的 混 基 液体 制剂 。 也 包括 于 混 基 剂 或 浓 混 悬 液 。 

口服 乳剂 系 指 两 种 互 不 相 溶 的 液体 制 成 的 供 口服 的 水 包 


0123 只 服 溶液 剂 ”口服 混 悬 剂 ”口服 乳剂 
油 型 液体 制剂 。 、 

用 适宜 的 量具 以 小 体积 或 以 滴 计 量 的 口服 溶液 剂 、 口 服 
混 悬 剂 或 口服 乳剂 称 为 滴 剂 。 

口服 溶液 剂 、 口 服 混 悬 剂 和 口服 乳剂 在 生产 与 贮藏 期 间 
应 符合 下 列 规定 。 

一 、 除 另 有 规定 外 ， 口 服 溶液 剂 的 溶剂 、 口 服 混 悬 剂 的 
分 散 介质 常用 纯化 水 。 

二 、 根 据 需 要 可 加 入 适宜 的 附加 剂 ， 如 抑 菌 剂 、 分 散 
剂 、 助 悬 剂 、 增 稠 剂 、 助 溶剂 、 润 湿 剂 、 缓 冲剂 、 乳 化 剂 、 
稳定 剂 、 矫 味 剂 以 及 色素 等 ， 其 品种 与 用 量 应 符合 国家 标准 
的 有 关 规 定 。 除 另 有 规定 外 ， 在 制剂 确定 处 方 时 ， 该 处 方 的 
抑 菌 效力 应 符合 抑 菌 效 力 检查 法 (通则 1121) 的 规定 。 

三 、 制 剂 应 稳定 、 无 刺激 性 ， 不 得 有 发 霉 、 酸 败 、 变 
色 、 异 物 、 产 生气 体 或 其 他 变质 现象 。 

四 、 口服 滴 剂 包装 内 一 般 应 附 有 滴 管 和 吸 球 或 其 他 
量具 。 

五 、 除 另 有 规定 外 ， 应 避 光 、 密 封 贮存 。 

六 、 口 服 乳 剂 的 外 观 应 星 均 匀 的 乳白 色 ， 以 半径 为 
10cm 的 离心 机 每 分 钟 4000 转 的 转速 ( 约 1800 X g) 离 心 15 
分 钟 ， 不 应 有 分 层 现象 。 

乳剂 可 能 会 出 现 相 分 离 的 现象 ， 但 经 振 摇 应 易 再 分 散 。 

七 、 口 服 混 悬 剂 应 分 散 均 匀 ， 放 转 后 若 有 沉淀 物 ， 经 振 
摇 应 易 再 分 散 。 

口服 混 悬 剂 在 标签 上 应 注 明 “用 前 摇 勾 ” 以 滴 计 量 的 
滴 剂 在 标签 上 要 标明 每 毫升 或 每 克 液 体制 剂 相当 的 滴 数 。 

除 另 有 规定 外 ， 口 服 溶液 剂 、 口 服 混 悬 剂 和 口服 乳剂 应 
进行 以 下 相应 检查 。 

【 装 量 】〗】 除 另 有 规定 外 ， 单 剂量 包装 的 口服 溶液 剂 、 口 
服 混 悬 液 和 口服 乳剂 的 装 量 ， 照 下 述 方法 检查 ， 应 符合 
规定 。 

检查 法 ” 取 供 试 品 10 和 袋 ( 支 );， 将 内 容 物 分 别 倒 入 经 标 
化 的 量 人 式 量 简 内 ， 检 视 ， 每 支 装 量 与 标示 装 量 相 比较 ， 均 
不 得 少 于 其 标示 量 。 

凡 规 定 检 查 含量 均匀 度 者 ， 一 般 不 再 进行 装 量 检 查 。 

多 剂量 包装 的 口服 溶液 剂 、 口 服 混 悬 剂 、 口 服 乳 剂 和 干 
混 悬 剂 照 最低 装 量 检 查 法 (通则 0942) 检 查 ， 应 符合 规定 。 

【 装 量 差异 】 除 另 有 规定 外 ， 单 剂量 包装 的 干 混 悬 剂 昭 
下 述 方法 检查 ， 应 符合 规定 。 

检查 法 ” 取 供 试 品 20 袋 ( 支 ;， 分 别 精密 称 定 内 容 物 ， 
计算 平均 装 量 ， 每 狼 ( 支 ) 装 量 与 平均 装 量 相 比较 ， 装 量 差异 
限度 应 在 平均 装 量 的 士 10% 以 内 ， 超 出 装 量 差异 限度 的 不 得 
多 于 2 绕 ( 支 )， 并 不 得 有 1 线 ( 支 ) 超 出 限度 1 倍 。 

凡 规 定 检查 含量 均匀 度 者 ， 一 般 不 再 进行 装 量 差异 检查 。 

【干燥 失重 】 除 另 有 规定 外 ， 干 混 悬 剂 照 干燥 失重 测定 
法 (通则 0831) 检 查 ， 减 失重 量 不 得 过 2.0% 。 

【沉降 体积 比 】 口服 混 悬 剂 照 下 述 方法 检查 ， 沉 降 体积 
比 应 不 低 于 0. 90。 


se。 23 。 


0124 植 入 剂 


检查 法 ” 除 另 有 规定 外 ， 用 具 塞 量 简 量 取 供 试 品 50ml， 
密 塞 ， 用 力 振 摇 1 分 钟 ， 记 下 混 是 物 的 开始 高 度 五 ， 静 置 
3 小 时 ， 记 下 混 悬 物 的 最 终 高 度 瓦 ， 按 下 式 计算 : 

沉降 体积 比 = H/H。 

干 混 悬 剂 按 各 品种 项 下 规定 的 比例 加 水 振 播 ， 应 均匀 分 
散 ， 并 照 上 法 检查 沉降 体积 比 ， 应 符合 规定 。 

【微生物 限度 〗 除 另 有 规定 外 ， 照 非 无 菌 产品 微生物 限 
度 检 查 : 微生物 计数 法 (通则 1105) 和 控制 菌 检查 法 (通则 
1106) 及 非 无 菌 药品 微生物 限度 标准 (通则 1107) 检 查 ， 应 符 
合 规定 。 


0124 植 入 剂 


植 人 剂 系 指 由 原料 药物 与 辅料 制 成 的 供 植 人 人 体内 的 无 菌 
固体 制剂 。 植 人 剂 一 般 采 用 特制 的 注射 器 植 人 ， 也 可 以 手术 切 
开 植 人 。 植 人 剂 在 体内 持续 释放 药物 ， 并 应 维持 较 长 的 时 间 。 

植 人 剂 在 生产 与 贮藏 期 间 应 符合 下 列 有 关 规 定 。 

一 、 植 入 剂 所 用 的 辅料 必须 是 生物 相 容 的 ， 可 以 用 生物 
不 降解 材料 如 硅 橡胶 ， 也 可 用 生物 降解 材料 。 前 者 在 达到 预 
定时 间 后 ， 应 将 材料 取出 。 

二 、 植 入 剂 应 进行 释放 度 测定 。 

三 、 植 人 剂 应 单 剂 量 包装 ， 包 装 容 器 应 灭 菌 。 

四 、 植 和 人 剂 应 避 光 密封 贮存 。 

除 另 有 规定 外 ， 植 人 齐 应 进行 以 下 相应 检查 。 

【 装 量 差异 〗 除 男 有 规定 外 ， 植 人 剂 照 下 述 方法 检查 ， 
应 符合 规定 。 

检查 法 ” 取 供 试 品 5 瓶 ( 支 )， 除 去 标签 、 馈 盖 ， 容 器 外 
壁 用 乙醇 擦 净 ， 干燥 ， 开 启 时 注意 避免 玻璃 悄 等 异物 落 和 信 容 
嚣 中， 分 别 迅速 精密 称 定 ， 倾 出 内 容 物 ， 容 器 用 水 或 乙醇 洗 
净 ， 在 适宜 条 件 下 干燥 后 ， 再 分 别 精密 称 定 每 一 容器 的 重 
量 ， 求 出 每 瓶 ( 支 ) 的 装 量 与 平均 装 量 。 每 瓶 ( 支 ) 装 量 与 平均 
装 量 相 比较 ， 应 符合 下 列 规定 ， 如 有 1 瓶 ( 支 ) 不 符合 规定 ， 
应 另 取 10 频 ( 支 ) 复 试 ， 应 符合 规定 。 


平均 装 重 装 量 差异 限度 
0.05g 及 0.05g 以 下 土 15% 
0. 05g 以 上 至 0. 15g 土 10% 
0.15g 以 上 至 0. 50g 士 7% 
0. 50g 以 上 十 5% 


【无 菌 〗】 有 照 无 菌 检查 法 (通则 1101) 检 查 ， 应 符合 规定 。 


0125 ” 膜 剂 


膜 剂 系 指 原 料 药物 与 适宜 的 成 膜 材料 经 加 工 制 成 的 膜 状 
制剂 。 供 口服 或 恭 膜 用 。 
膜 剂 在 生产 与 贮藏 期 闻 应 符合 下 列 规定 。 


。24 。 
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一 、 成 膜 材 料及 其 辅料 应 无 毒 、 无 刺激 性 、 性 质 稳 定 、 
与 原料 药物 兼容 性 良好 。 常 用 的 成 膜 材 料 有 聚 乙烯 醇 、 丙 烯 
酸 树 脂 类 、 纤 维 素 类 高 分 子 材料 。 

二 、 原 料 药物 如 为 水 溶性 ， 应 与 成 膜 材 料 制 成 具有 一 定 
黏度 的 溶液 ， 如 为 不 溶性 原料 药物 ， 应 粉碎 成 极 细 粉 ， 并 与 
成 膜 材料 等 混合 均匀 。 

三 、 膜 剂 外 观 应 完整 光洁 、 厚 度 一 致 、 色 泽 均 匀 、 无 明 
显 气泡 。 多 剂量 的 膜 剂 ， 分 格 压 痕 应 均匀 清晰 ， 并 能 按压 痕 
撕 开 。 

四 、 膜 剂 所 用 的 包装 材料 应 无 毒性 、 能 够 防止 污染 、 方 
便 使 用 ， 并 不 能 与 原料 药物 或 成 膜 材 料 发 生理 化 作用 。 

五 、 除 男 有 规定 外 ， 膜 剂 应 密封 贮存 ， 防 止 受潮 、 发 才 
和 变质 。 

除 另 有 规定 外 ， 膜 剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 

重量 差异 〗 照 下 述 方法 检查 ， 应 符合 规定 。 

检查 法 ” 除 男 有 规定 外 ， 取 供 试 品 20 片 ， 精 密 称 定 总 
重量 ， 求 得 平均 重量 ， 再 分 别 精 密 称 定 各 片 的 重量 。 每 片 重 
量 与 平均 重量 相 比 较 ， 按 表 中 的 规定 ， 超 出 重量 差异 限度 的 
不 得 多 于 2 片 ， 并 不 得 有 1 片 超出 限度 的 1 倍 。 


平均 重量 
0.02g 及 0.02g 以 下 
0.02g 以 上 至 0. 20g 
0. 20g 以 上 


重量 差异 限度 
土 15% 
士 10% 
十 7.5% 


凡 进 行 含量 均匀 度 检查 的 膜 剂 ， 一 般 不 再 进行 重量 差异 
检查 。 

【微生物 限度 】〗】 除 另 有 规定 外 ， 照 非 无 菌 产品 微生物 限 
度 检 查 : 微生物 计数 法 (通则 1105) 和 控制 菌 检查 法 (通则 
1106) 及 非 无 菌 药品 微生物 限度 标准 (通则 1107) 检 查 ， 应 符 
合 规定 。 


0126 ” 耳 用 制剂 


耳 用 制剂 系 指 原料 药物 与 适宜 辅料 制 成 的 直接 用 于 耳 部 
发 挥 局 部 治疗 作用 的 制剂 。 

耳 用 制剂 可 分 为 耳 用 液体 制剂 ( 滴 耳 剂 、 洗 耳 剂 、 耳 用 
喷雾 剂 等 )、 耳 用 半 固 体制 剂 ( 耳 用 软膏 剂 、 耳 用 她 高 剂 、 耳 
用 凝 胶 剂 、 耳 塞 等 )、 耳 用 固体 制剂 ( 耳 用 散剂 、 耳 用 丸剂 
等 ) 。 耳 用 液体 制剂 也 可 以 固态 形式 包装 ， 另 备 溶 剂 ， 在 临 
用 前 配 成 溶液 或 混 巧 液 。 

滴 耳 剂 ” 系 指 由 原料 药物 与 适宜 辅料 制 成 的 水 溶液 ， 或 
由 甘油 或 其 他 适宜 溶剂 制 成 的 澄明 溶液 、 混 悬 液 或 乳 状 液 ， 
供 滴 和 人 外 耳 道 用 的 液体 制剂 。 

洗 耳 剂 系 指 由 原料 药物 与 适宜 辅料 制 成 的 澄明 水 溶 
液 ， 用 于 清洁 外 耳 道 的 液体 制剂 。 通 常 是 符合 生理 pH 范围 
的 水 溶液 ， 用 于 伤口 或 手术 前 使 用 者 应 无 菌 。 
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耳 用 喷雾 剂 ” 系 指 由 原料 药物 与 适宜 辅料 制 成 的 港 明 溶 
液 、 混 悬 液 或 乳 状 液 ， 借 喷雾 器 雾 化 的 耳 用 液体 制剂 。 

耳 用 软 襄 剂 ” 系 指 由 原料 药物 与 适宜 基质 均匀 混合 制 成 
的 溶液 型 或 混 悬 型 青 状 的 耳 用 半 固 体制 剂 。 

耳 用 乳 帝 剂 ” 系 指 由 原料 药物 与 适宜 基质 均匀 混合 制 成 
的 乳 青 状 耳 用 半 固 体制 剂 。 

耳 用 凝 胶 剂 ” 系 指 由 原料 药物 与 适宜 辅料 制 成 凝 胶 状 的 
耳 用 半 固 体制 剂 。 

耳塞 ” 系 指 由 原料 药物 与 适宜 基质 制 成 的 用 于 骞 入 外 耳 
道 的 耳 用 半 固 体制 剂 。 

耳 用 散剂 ” 系 指 由 原料 药物 与 适宜 辅料 制 成 粉末 状 的 供 
放 入 或 吹 人 外 耳 道 的 耳 用 固体 制剂 。 

耳 用 丸剂 ” 系 指 原料 药物 与 适宜 辅料 制 成 的 球形 或 类 球 
形 的 用 于 外 耳 道 或 中 耳 道 的 耳 用 固体 制剂 。 

耳 用 制剂 在 生产 与 贮藏 期 间 应 符合 下 列 有 关 规 定 。 

一 、 耳 用 制剂 通常 含有 调节 张力 或 黏度 、 控 制 pH 值 、 
增加 药物 溶解 度 、 提 高 制剂 稳定 性 或 提供 足够 抗菌 性 能 的 畏 
料 ， 辅 料 应 不 影响 制剂 的 药 效 ， 并 应 无 毒性 或 局 部 刺激 性 。 
溶剂 (如 水 、 甘 油 、 脂 肪 油 等 ) 不 应 对 耳膜 产生 不 利 的 压迫 。 
除 男 有 规定 外 ， 多 剂量 包装 的 水 性 耳 用 制剂 ， 可 含有 适宜 浓 
度 的 抑 菌 剂 ， 如 制剂 本 身 有 足够 抑 菌 性 能 ， 可 不 加 抑 菌 剂 。 
如 需 加 入 抑 菌 剂 ， 除 另 有 规定 外 ， 在 制剂 确定 处 方 时 ， 该 处 
方 的 抑 菌 效力 应 符合 抑 菌 效力 检查 法 (通则 1121) 的 规定 。 

二 、 除 另 有 规定 外 ， 耳 用 制剂 多 剂量 包装 容器 应 配 有 完 
整 的 滴 管 或 适宜 材料 组 合成 套 ， 一 般 应 配 有 橡胶 乳头 或 塑料 
乳头 的 螺旋 盖 滴 管 。 容 器 应 无 毒 洁净 ， 且 应 与 原料 药物 或 畏 
料 具有 良好 的 相 容 性 ， 容 器 的 器 壁 要 有 一 定 的 厚度 且 均 匀 。 
装 量 应 不 超过 10ml 或 5g。 

三 、 耳 用 溶液 剂 应 澄清 ， 不 得 有 沉淀 和 异物 ; 耳 用 混 悬 
液 若 出 现 沉 淀 物 ， 经 振 揪 应 易 分 散 ; 耳 用 乳 状 液 若 出 现 油 相 
与 水 相 分 离 ， 振 摇 应 易 恢复 成 乳 状 液 。 耳 用 半 固 体制 剂 应 柔 
软 细腻 ， 易 涂 布 。 

四 、 除 另 有 规定 外 ， 耳 用 制剂 还 应 符合 相应 制剂 通则 项 
下 有 关 规 定 ， 如 和 耳 用 软膏 剂 还 应 符合 软膏 剂 的 规定 ， 耳 用 喷 
办 剂 还 应 符合 喷雾 剂 的 规定 。 

五 、 除 另 有 规定 外 ， 耳 用 制剂 应 密闭 贮存 。 

六 、 耳 用 制剂 在 开启 用 后 使 用 期 最 多 不 超过 4 周 。 

除 另 有 规定 外 ， 耳 用 制剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 

【过 降 体 积 比 〗 混 悬 型 滴 耳 剂 照 下 述 方法 检查 ， 沉 降 体 
积 比 应 不 低 于 0. 90。 

检查 法 ” 除 另 有 规定 外 ， 用 具 塞 量 简 量 取 供 试 品 50ml， 
密 塞 ， 用 力 振 摇 1 分 钟 ， 记 下 混 悬 物 的 开始 高 度 太 .， 静 置 
3 小 时 ， 记 下 混 悬 物 的 最 终 高 度 及， 按 下 式 计 算 : 

沉降 体积 比 == H/H。 

【 重 ( 装 ) 量 差异 】 除 另 有 规定 外 ， 单 剂量 给 药 的 耳 用 制 
剂 照 下 述 方法 检查 ， 应 符合 规定 。 

检查 法 ” 取 供 试 品 20 个 剂量 单位 ， 分 别称 定 内 容 物 ， 


0128 冲洗 剂 
计算 平均 重 ( 装 ) 量 ， 超 过 平均 重 ( 装 ) 量 士 10% 者 不 得 过 2 
个 ,并 不 得 有 超过 平均 重 ( 装 ) 量 士 20% 者 。 、 

凡 规 定 检查 含量 均匀 度 的 耳 用 制剂 ， 一 般 不 再 进行 重 
( 装 ) 量 差异 的 检查 。 

【 装 量 〗 多 剂量 耳 用 制剂 ， 照 最 低 装 量 检 查 法 (通则 
0942) 检 查 ， 应 符合 规定 。 

【无 菌 】 除 另 有 规定 外 ， 用 于 手术 、 耳 部 伤口 或 耳膜 穿 
孔 的 滴 耳 剂 与 洗 耳 剂 ， 照 无 菌 检 查 法 (通则 1101) 检 查 ， 应 
符合 规定 。 

【微生物 限度 〗 除 另 有 规定 外 ， 照 非 无 菌 产品 微生物 限 
度 检 查 : 微生物 计数 法 (通则 1105) 和 控制 菌 检查 法 (通则 
1106) 及 非 无 菌 药品 微生物 限度 标准 (通则 1107) 检 查 ， 应 符 
合 规定 。 


0127 洗 剂 


洗 剂 系 指 含 原料 药物 的 溶液 、 乳 状 液 或 混 悬 液 ， 供 清洗 
无 破损 皮肤 或 腔 道 用 的 液体 制剂 。 

洗 剂 在 生产 与 贮藏 期 间 应 符合 下 列 有 关 规 定 。 

一 、 洗 剂 应 无 毒 、 无 局 部 刺激 性 。 

二 、 洗 剂 在 贮藏 时 ， 乳 状 液 若 出 现 油 相 与 水 相 分 离 ， 经 
振 播 后 应 易 重新 形成 乳 状 液 ， 混 悬 液 若 出 现 沉淀 物 ， 经 振 播 
应 易 分 散 ， 并 具足 够 稳定 性 ， 以 确保 给 药剂 量 的 准确 。 易 变 
质 的 洗 剂 应 于 临 用 前 配制 。 

三 、 除 另 有 规定 外 ， 以 水 或 稀 乙 醇 为 溶剂 的 洗 剂 一 般 应 
检查 pH 值 。 含 乙醇 的 洗 剂 应 检查 乙醇 重 ( 通 则 0711) 。 

四 、 除 男 有 规定 外 ， 洗 剂 应 密闭 贮存 。 

除 另 有 规定 外 ， 洗 剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 

【 装 量 】 除 另 有 规定 外 ， 照 最 低 装 量 检查 法 (通则 0942) 
检查 ， 应 符合 规定 。 

【微生物 限度 〗 除 男 有 规定 外 ， 照 非 无 获 产 品 微生物 限度 
检查 : 微生物 计数 法 (通则 1105) 和 控制 菌 检查 法 (通则 1106) 及 
非 无 菌 药品 微生物 限度 标准 (通则 1107) 检 查 ， 应 符合 规定 。 

0128 ”冲洗 剂 

冲洗 剂 系 指 用 于 冲洗 开放 性 伤口 或 腔 体 的 无 菌 溶 液 。 

冲洗 剂 在 生产 与 贮藏 期 间 均 应 符合 下 列 有 关 规 定 。 

一 、 冲 洗 剂 应 无 菌 、 无 毒 、 无 局 部 刺激 性 。 

二 、 冲 洗 剂 可 由 原料 药物 、 电 解 质 或 等 渗 调 节 剂 溶解 在 
注射 用 水 中 制 成 。 冲 洗 剂 也 可 以 是 注射 用 水 ， 但 在 标签 中 应 
注 明 供 冲洗 用 。 通 常 冲洗 剂 应 调节 至 等 渗 。 冲 洗 剂 在 适宜 条 
件 下 目测 应 澄清 。 冲 洗 剂 的 容器 应 符合 注射 剂 容器 的 规定 。 

三 、 冲 洗 剂 开启 后 应 立即 使 用 ， 未 用 完 的 应 弃 去 。 

四 、 除 另 有 规定 外 ， 冲 洗 剂 应 严 封 贮存 。 

除 另 有 规定 外 ， 冲 洗 剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 

【 装 量 〗】 除 另 有 规定 外 ， 巾 最 低 装 量 检查 法 (通则 0942) 
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检查 ， 应 符合 规定 。 

【无 效 】 照 无 菌 检查 法 (通则 1101) 检 查 ， 应 符合 规定 。 

【细菌 内 毒素 】 或 【 热 原 】 除 男 有 规定 外 ， 照 细菌 内 毒 
素 检 查 法 (通则 1143) 或 热 原 检查 法 (通则 1142) 检 查 ， 每 
lml 中 含 细 菌 内 毒素 的 量 应 小 于 0. 50 EU 内 毒素 。 

不 能 进行 细菌 内 毒素 检查 的 冲洗 剂 应 符合 热 原 检查 法 的 
规定 。 除 男 有 规定 外 ， 剂 量 按 家 免 体 重 每 1kg 注射 10ml。 


0129 ”灌肠 剂 


灌肠 剂 系 指 灌注 于 直肠 的 水 性 、 油 性 溶液 、 乳 状 液 和 混 
基 液 ， 以 治疗 、 诊 断 或 营养 为 目的 的 液体 制剂 。 

灌肠 剂 在 生产 与 贮藏 期 间 应 符合 下 列 有 关 规 定 。 

一 、 灌 肠 剂 应 无 毒 、 无 局 部 刺激 性 。 

二 、 除 另 有 规定 外 ， 灌 肠 剂 应 密封 贮存 。 

除 另 有 规定 外 ， 灌 肠 剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 

【 装 量 】 除 男 有 规定 外 ， 照 最 低 装 量 检查 法 (通则 0942) 
检查 ， 应 符合 规定 。 

【微生物 限度 】 除 另 有 规定 外 ， 照 非 无 菌 产 品 微生物 限 
度 检 查 : 微生物 计数 法 (通则 1105) 和 控制 菌 检查 法 (通则 
1106) 及 非 无 菌 药 品 微生物 限度 标准 (通则 1107) 检 查 ， 应 符 
合 规定 。 


0181 合剂 


合剂 系 指 饮片 用 水 或 其 他 溶剂 ， 采 用 适宜 的 方法 提取 制 
成 的 口服 液体 制剂 ( 单 剂量 灌 装 者 也 可 称 “ 口 服 液 ”)。 

合剂 在 生产 与 贮藏 期 间 应 符合 下 列 规定 。 

一 、 饮 片 应 按 各 品种 项 下 规定 的 方法 提取 、 纯 化 、 浓 缩 
制 成 口服 液体 制剂 。 

二 、 根 据 需要 可 加 入 适宜 的 附加 剂 。 除 另 有 规定 外 ， 在 
制剂 确定 处 方 时 ， 该 处 方 的 抑 菌 效力 应 符合 抑 菌 效力 检查 法 
(通则 1121) 的 规定 。 山 梨 酸 和 葵 甲 酸 的 用 量 不 得 超过 0. 3% 
(其 钾 盐 、 钠 盐 的 用 量 分 别 按 酸 计 )， 羟 茶 酯 类 的 用 量 不 得 超 
过 0.05%， 如 加 入 其 他 峙 加 剂 ， 其 品种 与 用 量 应 符合 国家 
标准 的 有 关 规 定 ， 不 影响 成 品 的 稳定 性 ， 并 应 避免 对 检验 产 
生 干 扰 。 必 要 时 可 加 入 适量 的 乙醇 。 

三 、 合 剂 若 加 芒 糖 ， 除 另 有 规定 外 ， 含 芒 糖 量 一 般 不 高 
于 20%(g/ml) 。 

四 、 除 另 有 规定 外 ， 合 剂 应 澄清 。 在 贮存 期 间 不 得 有 发 
和 去 、 酸 败 、 异 物 、 变 色 、 产 生气 体 或 其 他 变质 现象 ， 允 许 有 
少量 播 之 易 散 的 沉淀 。 

五 、 一 般 应 检查 相对 密度 、pH 值 等 。 

六 、 除 另 有 规定 外 ， 合 剂 应 密封 ， 置 阴凉 处 贮存 。 

除 另 有 规定 外 ， 合 剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 

【 装 量 】 单 剂量 灌 装 的 合剂 ， 照 下 述 方法 检查 ， 应 符合 
规定 。 
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检查 法 ” 取 供 试 品 5 支 ， 将 内 容 物 分 别 倒 入 经 标 化 的 量 
入 式 量 简 内 ， 在 室温 下 检视 ， 每 支 装 量 与 标示 装 量 相 比较 ， 
少 于 标示 装 量 的 不 得 多 于 1 支 ， 并 不 得 少 于 标示 装 量 的 95%。 

多 剂量 灌 装 的 合剂 ， 照 最 低 装 量 检查 法 (通则 0942) 检 
查 ， 应 符合 规定 。 

【微生物 限度 〗】 除 另 有 规定 外 ， 照 非 无 菌 产 品 微生物 限 
度 检查 : 微生物 计数 法 (通则 1105) 和 控制 菌 检查 法 (通则 
1106) 及 非 无 菌 药品 微生物 限度 标准 (通则 1107) 检 查 ， 应 符合 
规定 。 


0182 锭 剂 


锭 剂 系 指 饮片 细 粉 与 适宜 黏合 州 (或 利用 饮片 细 粉 本 身 
的 黏 性 7 制 成 不 同形 状 的 固体 制剂 。 

锭 剂 在 生产 与 贮藏 期 间 应 符合 下 列 有 关 规 定 。 

一 、 作 为 锭 剂 黏合 剂 使 用 的 蜂蜜 、 灶 米粉 等 应 按 规定 方 
法 进行 加 工 处 理 。 

二 、 制 备 时 ， 应 按 各 品种 制 法 项 下 规定 的 黏合 剂 或 利用 
饮片 细 粉 本 身 的 黏 性 合 坨 ， 以 模 制 法 或 捏 搓 法 等 适宜 方法 成 
形 ， 整 修 ， 阴 干 。 

三 、 需 包 衣 或 打 光 的 锭 剂 ， 应 按 各 品种 制 法 项 下 规定 的 
包 衣 材料 进行 包 衣 或 打 光 。 

四 、 锭 剂 应 平整 光滑 、 色 泽 一 致 ， 无 皱 缩 、 飞 边 、 裂 
路、 变形 及 空心 。 

五 、 除 另 有 规定 外 ， 锭 剂 应 密闭 ， 置 阴凉 干燥 处 贮存 。 

秦 另 有 规定 外 ， 锭 剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 

【重量 差异 】 除 另 有 规定 外 ， 照 丸剂 重量 差异 项 下 方法 
检查 ， 应 符合 规定 。 

【微生物 限度 】 除 男 有 规定 外 ， 照 非 无 菌 产 品 微生物 限 
度 检查 : 微生物 计数 法 (通则 1105) 和 控制 菌 检查 (通则 1106) 
及 非 无 菌 药品 微生物 限度 标准 (通则 1107) 检 查 ， 应 符合 规定 。 


0183 ”前 豆 剂 (高 滋 ) 


煎 高 剂 系 指 饮片 用 水 前 者 ， 取 煎 煮 液 浓缩 ， 加 炼 蜜 或 糖 
(或 转化 糖 ) 制 成 的 半 流 体制 剂 。 

前 膏剂 在 生产 与 贮藏 期 间 应 符合 下 列 有 关 规 定 。 

一 、 饮 片 按 各 品种 项 下 规定 的 方法 前 者 ， 滤 过 ， 滤 液 浓 
缩 至 规定 的 相对 密度 ， 即 得 清高 。 

二 、 如 需 加 入 药粉 ， 除 另 有 规定 外 ， 一 般 应 加 入 细 粉 。 
、 清 高 按 规定 量 加 入 炼 蜜 或 糖 (或 转化 糖 ) 收 膏 : 若 需 
加 饮片 细 粉 ， 待 冷却 后 加 入 ， 搅 拌 混 匀 。 除 另 有 规定 外 ， 加 
炼 蜜 或 糖 (或 转化 糖 ) 的 量 ， 一 般 不 超过 清高 量 的 3 倍 。 

四 、 庆 膏剂 应 无 焦 臭 、 蜡 味 ， 无 糖 的 结晶 析出 。 

五 、 除 男 有 规定 外 ， 前 膏剂 应 密封 ， 置 阴凉 处 贮存 。 

除 男 有 规定 外 ， 襄 育 剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 

【相对 密度 】 除 另 有 规定 外 ， 取 供 试 品 适量 ,精密 称 定 ， 
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加 水 约 2 倍 ， 精 密 称 定 ， 混 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 照 相对 密 
度 测定 法 (通则 0601) 测 定 ， 按 下 式 计 算 ， 应 符合 各 晶 种 项 


下 的 有 关 规 定 。 
供 试 品 相对 密度 一 责 ! 二 WW 


式 中 W, 为 比重 瓶 内 供 试 品 溶液 的 重量 ，g; 
Wi 为 比重 瓶 内 水 的 重量 ，g; 


加 入 供 试 品 中 的 水 重量 
一 供 试 品 重量 十 加 入 货 试 品 中 的 水 重量 


凡 加 饮片 细 粉 的 前 膏剂 ， 不 检查 相对 密度 。 

【不 溶 物 】〗 取 供 试 品 5g， 加 热 水 200ml， 搅 拌 使 溶化 ， 
放置 3 分 钟 后 观察 ， 不 得 有 焦 层 等 异物 。 

加 饮片 细 粉 的 煎 膏剂 ， 应 在 未 加 入 细 粉 前 检查 ， 符 合 规 
定 后 方 可 加 入 细 粉 。 加 入 药粉 后 不 再 检查 不 溶 物 。 

【 装 量 〗 照 最 低 装 量 检查 法 (通则 0942) 检 查 ， 应 符合 
规定 。 

【微生物 限度 】 照 非 无 菌 产品 微生物 限度 检查 ， 微生物 
计数 法 (通则 1105) 和 控制 菌 检查 (通则 1106) 及 非 无 菌 药品 
微生物 限度 标准 (通则 1107) 检 查 ， 应 符合 规定 。 

0184 ” 胶 剂 

胶 剂 系 指 将 动物 皮 、 上 骨 、 甲 或 角 用 水 前 取 胶 质 ， 浓 缩 成 
稠 胶 状 ， 经 干燥 后 制 成 的 固体 块 状 内 服 制剂 。 

胶 剂 在 生产 与 贮藏 期 间 应 符合 下 列 有 关 规 定 。 

一 、 胶 剂 所 用 原料 应 用 水 漂洗 或 漫 漂 ， 除 去 非 药 用 部 
分 ， 切 成 小 块 或 锯 成 小 段 ， 再 次 漂 净 。 

、 加 水 前 者 数 次 至 前 者 液 清 淡 为 止 ， 合 并 前 者 液 ， 静 
置 ， 滤 过 ， 浓缩 。 浓 缩 后 的 胶 液 在 常温 下 应 能 凝固 。 

、 胶 凝 前 ， 可 按 各 品种 制 法 项 下 规定 加 入 适量 辅料 
(如 黄酒 冰糖 、 食 用 植物 油 等 )。 

四 、 胶 凝 后 ， 按 规定 重量 切 成 块 状 ， 阴 干 。 

五 、 胶 剂 应 为 色泽 均匀 ， 无 异常 臭 味 的 半 透 明 固体 。 

六 、 一 般 应 检查 总 灰分 、 重 金属 、 砷 盐 等 。 

七 、 胶 剂 应 密闭 贮存 ， 防 止 受 潮 。 

除 另 有 规定 外 ， 胶 剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 

【水 分 】 取 供 试 品 lg， 置 扁 形 称 量 瓶 中 ， 精 密 称 定 ， 加 
水 2ml， 置 水 浴 上 加 热 使 溶解 后 再 干燥 ， 使 厚度 不 超过 2mm， 
照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 二 法 测定， 不 得 过 15. 0%。 

【微生物 限度 〗 照 非 无 菌 产品 微生物 限度 检查 :， 微生物 
计数 法 (通则 1105) 和 控制 菌 检查 (通则 1106) 及 非 无 菌 药品 
微生物 限度 标准 (通则 1107) 检 查 ， 应 符合 规定 。 

0185 酒 剂 
酒 剂 系 指 饮 片 用 蒸馏 酒 提取 制 成 的 澄清 液体 制剂 。 
酒 剂 在 生产 与 贮藏 期 间 应 符合 下 列 有 关 规 定 。 
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、 生 产 酒 剂 所 用 的 饮片 ， 一 般 应 适当 粉碎 。 

、 生 产 内 服 酒 剂 应 以 谷类 酒 为 原料 。 

、 可 用 浸渍 法 、 渗 渡 法 或 其 他 适 宣 方法 制备 。 蒸 饮酒 
的 浓度 及 用 量 、 浸 溃 温 度 和 时 间 、 渗 渡 速 度 ， 均 应 符合 各 品 
种 制 法 项 下 的 要 求 。 

四 、 可 加 入 适量 的 糖 或 蜂蜜 调味 。 

五 、 配 制 后 的 酒 剂 须 静 置 澄清 ， 滤 过 后 分 装 于 洁净 的 容 
器 中 。 在 贮存 期 间 允 许 有 少量 摇 之 易 散 的 沉淀 。 

六 、 酒 剂 应 检查 乙醇 含量 和 甲醇 含量 。 

七 、 除 另 有 规定 外 ， 酒 剂 应 密封 ， 置 阴凉 处 贮存 。 

除 另 有 规定 外 ， 酒 剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 

【总 固体 】 含 糖 、 蜂 蜜 的 酒 剂 照 第 一 法 检查 ， 不 含 糖 、 
蜂 塞 的 酒 剂 照 第 二 法 检查 ， 应 符合 规定 。 

第 一 法 ”精密 量 取 供 试 品 上 清 液 50mlj， 置 蒸发 下 中 ， 
水 浴 上 蒸 至 稠 帝 状 ， 除 另 有 规定 外 ， 加 无 水 乙醇 搅拌 提取 
4 次 ， 每 次 10ml， 滤 过 ， 合 并 滤液 ， 置 已 干燥 至 恒 重 的 蒸 
发 和 中 ， 燕 至 近 干 ， 精 密 加 入 硅 藻 土 1g( 经 105C 干 燥 3 小 
时 、 移 置 干燥 器 中 冷却 30 分 钟 )， 搅 匀 ， 在 105C 干 燥 3 
小 时 ， 移 置 干燥 器 中 ， 冷 却 30 分 钟 ， 迅 速 精密 称 定 重量 ， 
扣除 加 入 的 硅 营 土 量 ， 遗 留 残渣 应 符合 各 品种 项 下 的 有 关 
规定 。 

第 二 法 ”精密 量 取 供 试 品 上 清 液 50ml1， 置 已 干燥 至 恒 
重 的 蒸发 和 中 ， 水 浴 上 燕 干 ， 在 105C 干 燥 3 小 时 ， 移 置 干 
燥 器 中 ,冷却 30 分 钟 ， 迅 速 精 密 称 定 重量 ， 和 遗留 残渣 应 符 
合 各 品种 项 下 的 有 关 规 定 。 

【乙醇 量 】 照 乙醇 量 测定 法 (通则 0711) 测 定 ， 
品种 项 下 的 规定 。 

【甲醇 量 】 照 甲醇 量 检查 法 (通则 0871) 检 查 ， 应 符合 
规定 。 

【 装 量 】〗】 照 最 低 装 量 检查 法 (通则 0942) 检 查 ， 应 符合 
规定 。 

【微生物 限度 】 照 非 无 菌 产品 微生物 限度 检查 : 微生物 
计数 法 (通则 1105) 和 控制 菌 检查 (通则 1106) 及 非 无 菌 药 品 
微生物 限度 标准 (通则 1107) 检 查 ， 除 需 氧 菌 总 数 每 lml 不 
得 过 500cfu， 和 霉菌 和 酵母 菌 总 数 每 ml 不 得 过 100cfu 外 ， 
其 他 应 符合 规定 。 


ll 1 


应 符合 各 


0186 玄 药 


高 药 系 指 饮片 、 食 用 植物 油 与 红 丹 ( 锁 丹 ) 或 官 粉 ( 铅 粉 ? 
炼 制 成 襄 料 ， 摊 涂 于 被 背 材 料 上 人 制 成 的 供 皮肤 贴 甫 的 外 用 制 
剂 。 前 者 称 为 黑 启 药 ， 后 者 称 为 白 襄 药 。 

膏药 在 生产 与 贮藏 期 间 应 符合 下 列 有 关 规 定 。 

一 、 饮 片 应 适当 碎 断 ， 按 各 品种 项 下 规定 的 方法 加 食用 
植物 油 炸 枯 ; 质地 轻 泡 不 耐 油 炸 的 饮片 ， 宣 待 其 他 饮片 炸 至 
枯黄 后 再 加 入 。 含 挥发 性 成 分 的 饮片 、 矿 物 药 以 及 贵重 药 应 
研 成 骨粉， 于 摊 涂 前 加 入 ， 温 度 应 不 超过 70'C 。 
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0187 露 剂 


二 、 制 备用 红 丹 、 官 粉 均 应 干燥 、 无 吸 潮 结 块 。 

三 、 炸 过 药 的 油 炼 至 “滴水 成 珠 ”， 加 入 红 丹 或 官 
粉 ， 搅 拌 使 充分 混合 ， 喷 淋 清 水 ， 襄 药 成 坨 ， 置 清水 中 
浸 溃 。 

四 、 谊 药 的 谊 体 应 油 渔 细 肛 、 光 亮 、 老 嫩 适 度 、 摊 涂 均 
负 、 无 飞 边 缺 口 ， 加 温 后 能 粘贴 于 皮肤 上 且 不 移动 。 黑 膏药 

应 乌黑 、 无 红斑 ; 白 膏药 应 无 白 点 。 

五 、 除 男 有 规定 外 ， 谊 药 应 密闭 ， 置 阴凉 处 贮存 。 

除 另 有 规定 外 ， 膏 药 应 进行 以 下 相应 检查 。 

【软化 点 】 照 膏药 软化 点 测定 法 (通则 2102) 测 定 ， 应 符 
合 各 品种 项 下 的 有 关 规 定 。 

【重量 差异 】 取 供 试 品 5 张 ， 分 别称 定 每 张 总 重量 ， 剪 
取 单 位 面积 (cm' ) 的 被 背 ， 称 定 重量 ， 换 算出 祛 背 重 量 ， 总 
重量 减 去 被 背 重 量 ， 即 为 膏药 重量 ， 与 标示 重量 相 比较 ， 应 
符合 表 中 的 规定 。 


标示 重量 重量 差异 限度 
3g 及 3g 以 下 土 10% 
3g 以 上 至 12g 土 7% 
12g 以 上 至 30g 土 6% 
30g 以 上 土 5% 


0187 露 剂 


露 剂 系 指 含 挥发 性 成 分 的 饮片 用 水 蒸气 燕 馏 法 制 成 的 芳 
香水 剂 。 
露 剂 在 生产 与 贮藏 期 间 应 符合 下 列 有 关 规定 。 
、 饮 片 加 水 浸泡 一 定时 间 后 ， 用 水 藻 气 藻 包 ,收集 的 
燕 馏 液 应 及 时 盛装 在 灭 菌 的 洁净 干燥 容器 中 。 
、 收 集 茹 馆 液 、 灌 封 均 应 在 要 求 的 洁净 度 环 境 中 
进行 。 
三 、 根 据 需 要 可 加 入 适宜 的 抑 菌 剂 和 矫 味 剂 ， 其 品种 与 
用 量 应 符合 国家 标准 的 有 关 规 定 。 除 另 有 规定 外 ， 加 人 抑 菌 
剂 的 露 剂 在 制剂 确定 处 方 时 ， 该 处 方 的 抑 菌 效力 应 符合 抑 菌 
效力 检查 法 (通则 1121) 的 规定 。 
四 、 露 剂 应 澄清 ， 不 得 有 异物 、 酸 败 等 变质 现象 。 
、 一 般 应 检查 pH 值 。 
六 、 除 另 有 规定 外 ， 露 剂 应 密封 ， 置 阴凉 处 贮存 。 
除 另 有 规定 外 ， 露 剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 
【 装 是】 照 最 低 装 量 检查 法 (通则 0942) 检 查 ， 应 符合 
规定 。 
【微生物 限度 】 照 非 无 菌 产品 微生物 限度 检查 ,微生物 
计数 法 ( 通 财 1105) 和 控制 菌 检 查 法 (通则 1106) 及 非 无 菌 药 
品 微生物 限度 标准 (通则 1107) 检 查 ， 应 符合 规定 。 
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0188 茶 剂 


茶 剂 系 指 饮片 或 提取 物 ( 液 ) 与 茶叶 或 其 他 辅料 混合 制 成 
的 内 服 制剂 ， 可 分 为 块 状 茶 剂 、 线 装 茶 剂 和 煎 煮 茶 剂 。 

块 状 茶 剂 ”可 分 为 不 含 糖 块 状 茶 剂 和 含 糖 块 状 茶 剂 。 不 
含 糖 块 状 茶 剂 系 指 饮片 粗 粉 、 碎 片 与 茶叶 或 适宜 的 黏合 剂 压 
制 成 块 状 的 茶 剂 ; 含 糖 块 状 茶 剂 系 指 提取 物 、 饮 片 细 粉 与 芒 
糖 等 辅料 压制 成 块 状 的 茶 剂 。 

袋 装 茶 剂 ” 系 指 茶叶 、 饮 片 粗 粉 或 部 分 饮片 粗 粉 吸收 提 
取 液 经 干燥 后 ， 装 人 袋 的 茶 剂 ， 其 中 装 和 人 饮用 茶 袋 的 又 称 袋 
泡 茶 剂 。 

煎 厢 茶 剂 
的 茶 剂 。 

茶 剂 在 生产 与 贮藏 期 间 应 符合 下 列 有 关 规 定 。 

一 、 饮 片 应 按 规定 适当 粉碎 ， 并 混合 均匀 。 凡 喷洒 提取 
液 的 ， 应 喷 酒 均匀 。 饮 片 及 提取 物 在 加 入 符合 剂 或 苏 糖 等 畏 
料 时 ， 应 混合 均匀 。 

二 、 茶 剂 一 般 应 在 80'C 以 下 干燥 ; 含 挥发 性 成 分 较 多 
的 应 在 60'C 以 下 干燥 ; 不 宜 加 热 干 燥 的 应 选用 适宜 的 方法 
进行 干燥 。 

三 、 茶 叶 和 饮用 茶 袋 均 应 符合 饮用 茶 标 准 的 有 关 要 求 。 

四 、 茶 剂 应 密闭 贮存 ， 含 挥发 性 及 易 吸 潮 原 料 药物 的 茶 
剂 应 密封 贮存 。 

除 另 有 规定 外 ， 茶 剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 

【水 分 】 不 含 糖 块 状 茶 剂 ” 取 供 试 品 ， 研 碎 ， 照 水 分 测 
定 法 (通则 0832) 测 定 ， 除 另 有 规定 外 ， 不 得 过 12. 0%。 

含 糖 块 状 茶 剂 ” 取 供 试 品 ， 破 碎 成 直径 约 3mm 的 颗粒 ， 
照 水 分 测定 法 (通则 0832) 测 定 ， 除 另 有 规定 外 ， 不 得 
过 3.0%。 

袋 装 茶 剂 与 前 之 茶 剂 ” 照 水 分 测定 法 (通则 0832) 测 定 ， 
除 另 有 规定 外 ， 不 得 过 12. 0%。 

【溶化 性 】 含 糖 块 状 茶 剂 照 下 述 方法 检查 ， 应 符合 规定 。 

检查 法 ” 取 供 试 品 1 块 ， 加 20 倍 量 的 热 水 ， 搅 拌 5 分 
钟 ， 应 全 部 溶化 ， 可 有 轻微 浑 闻 ， 不 得 有 焦 层 等 。 

【重量 差异 】 块 状 茶 剂 照 下 述 方法 检查 ， 应 符合 规定 。 

检查 法 ” 取 供 试 品 10 块 ， 分 别称 定 重量 ， 每 块 的 重量 
与 标示 重量 相 比 较 ， 不 含 糖 块 状 茶 剂 按 表 1、 含 糖 块 状 茶 剂 
按 表 2 的 规定 ， 超 出 重量 差异 限度 的 不 得 多 于 2 块 ， 并 不 得 
有 1 块 超出 限度 1 倍 。 

【 装 量 差异 】 除 另 有 规定 外 ， 袋 装 茶 剂 与 部 煮 茶 剂 照 下 
述 方法 检查 ， 应 符合 规定 。 

检查 法 ” 取 供 试 品 10 袋 ( 盒 )， 分 别称 定 每 袋 ( 盒 ) 内 容 
物 的 重量 ， 每 袋 ( 盒 ) 装 量 与 标示 装 量 相 比较 ， 按 表 1 的 规 
定 ， 超 出 装 量 差 异 限度 的 不 得 多 于 2 袋 ( 盒 )， 并 不 得 有 1 袋 
( 盒 ) 超 出 限度 1 倍 。 


系 指 将 饮片 适当 碎 断 后 ， 装 人 和 侥 中 ， 供 前 服 
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表 1 
标示 重量 或 标示 装 量 重量 或 装 量 差 异 限 度 
2g 及 2g 以 下 土 15% 
2g 以 上 至 5g 士 12% 
5g 以 上 至 10g 土 10% 
10g 以 上 至 20g 土 6% 
20g 以 上 至 40g 十 5% 
40g 以 上 土 4% 
表 2 
标示 重量 重量 差异 限度 
6g 及 6g 以 下 土 7% 
6g 以 上 士 5% 


【微生物 限度 】 除 煎 者 茶 剂 外 ， 照 非 无 茵 产品 微生物 限 
度 检查 : 微生物 计数 法 (通则 1105) 和 控制 菌 检查 (通则 
1106) 及 非 无 菌 药品 微生物 限度 标准 (通则 1107) 检 查 ， 应 符 
合 规定 。 

0189 流 浸 豆 剂 与 浸 寓 剂 

流 漫 襄 剂 、 淄 膏剂 系 指 饮片 用 适宜 的 溶剂 提取 ， 菊 去 部 
分 或 全 部 溶剂 ,调整 至 规定 浓度 而 成 的 制剂 。 

除 另 有 规定 外 ， 流 漫 高 剂 系 指 每 1ml 相当 于 饮片 1g; 
浸 高 剂 分 为 稠 帝 和 干 高 两 种 ， 每 lg 相当 于 饮片 或 天 然 药物 
2 一 5g。 

流 漫 高 剂 、 浸 高 剂 在 生产 与 贮藏 期 间 应 符合 下 列 有 关 
规定 。 

一 、 除 另 有 规定 外 ， 流 漫 高 剂 用 渗 渡 法 制备 ， 也 可 用 浸 


. 亲 部 2 关 


0211 药材 和 饮片 取样 法 
膏剂 稀 释 制 成 ; 浸 高 剂 用 前 者 法 、 回 流 法 或 渗 渡 法 制备 ， 全 
部 提取 液 应 低温 浓缩 至 筒 膏 状 ， 加 稀释 剂 或 继续 浓缩 至 规定 
的 量 。 

渗 注 法 的 要 点 如 下 : 

(1) 根 据 饮 片 的 性 质 可 选用 圆柱 形 或 圆锥 形 的 渗 沪 器 。 

(2) 钦 片 须 适 当 粉 碎 后 ， 加 规定 的 溶剂 均匀 湿润 ， 密 闭 
放置 一 定时 间 ， 再 装 人 渗 注 器 内 。 

3) 饮片 装 人 渗 渡 器 时 应 均匀 ， 松 紧 一 致 ， 加 人 溶剂 时 
应 尽量 排除 饮片 间 路 中 的 空气 ， 溶 剂 应 高 出 药 面 ， 浸 溃 适 当 
时 间 后 进行 渗 渡 。 

(4) 渗 洲 速 度 应 符合 各 品种 项 下 的 规定 。 

(5) 收 集 85% 饮 片 量 的 初 济 液 另 器 保存 ， 续 沪 液 经 低温 
浓缩 后 与 初 渡 液 合并 ， 调整 至 规定 量 ， 静 置 ， 取 上 清 液 
分 装 。 

二 、 流 浸 襄 剂 久 置 若 产生 沉淀 时 ， 在 乙醇 和 有 效 成 分 含 
基 符 合 各 品种 项 下 规定 的 情况 下 ， 可 滤 过 除去 沉淀 。 

三 、 除 另 有 规定 外 ， 应 置 距 光 容 器 内 密封 ， 流 浸 高 剂 应 
置 阴凉 处 贮存 。 

除 另 有 规定 外 ， 流 浸 襄 剂 、 浸 膏剂 应 进行 以 下 相应 
检查 。 

【乙醇 量 〗 除 另 有 规定 外 ， 含 乙醇 的 流 浸 襄 照 乙醇 量 测 
定 法 (通则 0711) 测 定 ， 应 符合 规定 。 

【甲醇 量 】 除 男 有 规定 外 ， 含 乙醇 的 流 漫 谊 照 甲 醇 量 检 
查 法 (通则 0871) 检 查 ， 应 符合 各 品种 项 下 的 规定 。 

攻 装 量 】 照 最 低 装 量 检查 法 (通则 0942) 检 查 ， 应 符合 
规定 。 

【微生物 限度 〗 照 非 无 菌 产品 微生物 限度 检查 : 微生物 
计数 法 (通则 1105) 和 控制 菌 检查 法 (通则 1106) 及 非 无 菌 药 
品 微生物 限度 标准 (通则 1107) 检 查 ， 应 符合 规定 。 


0200 ”其 他 通则 


0211 药材 和 饮片 取样 法 


药材 和 饮片 取样 法 系 指 供 检验 用 药材 或 饮片 样品 的 取样 
方法 。 

取样 时 均 应 符合 下 列 有 关 规 定 。 

一 、 抽 取样 品 前 ， 应 核对 品名 、 产 地 、 规 格 等 级 及 包 件 
式样 ， 检 查 包 装 的 完整 性 、 清 洛 程 度 以 及 有 无 水 迹 、 霉 变 或 
其 他 物质 污染 等 情况 ， 详 细 记 录 。 凡 有 异常 情况 的 包 件 ， 应 
单独 检验 并 拍照 。 

二 、 从 同 批 药 材 和 饮片 包 件 中 抽取 供 检验 用 样品 的 


原则 : 

总 包 件 数 不 足 5 件 的 ， 逐 件 取 样 ; 

5~99 件 ， 随 机 抽 5 件 取样 

100 一 1000 件 ， 按 5%% 比 例 取样 ; 

超过 1000 件 的 ， 超 过 部 分 按 1% 比 例 取样 ; 

贵重 药材 和 饮片 ， 不 论 包 件 多 少 均 逐 件 取样 。 

三 、 每 一 包 件 至 少 在 2 一 3 个 不 同 部 位 各 取样 品 1 份 ; 
包 件 大 的 应 从 10cm 以 下 的 深 处 在 不 同 部 位 分 别 抽取 ; 对 破 
碎 的 、 粉 末 状 的 或 大 小 在 lem 以 下 的 药材 和 饮片 ， 可 用 采 
样 器 ( 探 子 ) 抽 取样 品 ， 对 包 件 较 大 或 个 体 较 大 的 药材 ， 可 根 
据 实际 情况 抽取 有 代表 性 的 样品 。 
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0212 药材 和 饮片 检定 通则 


每 一 包 件 的 取样 量 ; 

一 般 药材 和 饮片 抽取 100~500g; 

粉末 状 药材 和 饮片 抽取 25~50g; 

贵重 药材 和 饮片 抽取 5 一 10g。 

四 、 将 抽取 的 样品 混 匀 ， 即 为 抽取 样品 总 量 。 若 抽取 样 
品 总 量 超过 检验 用 量 数 倍 时 ， 可 按 四 分 法 再 取样 ， 即 将 所 有 
样品 摊 成 正方 形 ， 依 对 角 线 划 “X”， 使 分 为 四 等 份 ， 取 用 
对 角 两 份 ， 再 如 上 操作 ， 反 复数 次 ， 直 至 最 后 剩余 量 能 满足 
供 检验 用 样品 量 。 

五 、 最 终 抽取 的 供 检验 用 样品 量 ， 一 般 不 得 少 于 检验 所 
需 用 量 的 3 倍 ， 即 1/3 供 实验 室 分 析 用 ， 另 1/3 供 复核 用 ， 
其 余 1/3 留 样 保 存 。 

0212 ”药材 和 饮片 检定 通则 

药材 和 饮片 的 检定 包括 “性 状 ”"、“ 鉴 别 "、“ 检 查 ”"、“ 浸 
出 物 测定 "、“ 含 量 测定 ”等 。 检 定时 应 注意 下 列 有 关 的 各 项 
规定 。 

一 、 检 验 样品 的 取样 应 按 药材 和 饮片 取样 法 (通则 
0211) 的 规定 进行 。 

二 、 为 了 正确 检验 ， 必 要 时 可 用 符合 本 版 药典 规定 的 相 
应 标本 作对 照 。 

三 、 供 试 品 如 已 破碎 或 粉碎 ， 除 “性 状 ”、“ 显 微 鉴别 ” 
项 可 不 完全 相同 外 ， 其 他 各 项 应 符合 规定 。 

四 、“ 性 状 ” 系 指 药材 和 饮片 的 形状 、 大 小 、 表 面 (色泽 
与 特征 ) 、 质 地 、 断 面 (折断 面 或 切断 面 ) 及 气味 等 特征 。 人 性 
状 的 观察 方法 主要 用 感官 来 进行 ， 如 眼看 ( 较 细小 的 可 借助 
于 扩大 镜 或 体 视 显微镜 ) 、 手 摸 、 鼻 闻 、 口 尝 等 方法 。 

1. 形状 是 指 药材 和 饮片 的 外 形 。 观 察 时 一 般 不 需 预 处 
理 ， 如 观察 很 皱 缩 的 全 草 、 叶 或 花 类 时 ， 可 先 浸 湿 使 软化 
后 ， 展 平 ， 观 察 。 观 察 某 些 果 实 、 种 子 类 时 ， 如 有 必要 可 温 
软 后 ， 取 下 果皮 或 种 皮 ， 以 观察 内 部 特征 。 

2. 大 小 是 指 药材 和 饮片 的 长 短 、 粗 细 ( 直 径 ) 和 厚薄 。 
一 般 应 测量 较 多 的 供 试 品 ， 可 允许 有 少量 高 于 或 低 于 规定 的 
数值 。 测 量 时 应 用 毫米 刻度 尺 。 对 细小 的 种 子 或 果实 类 ， 可 
将 每 10 粒 种 子 紧密 排 成 一 行 ， 测 量 后 求 其 平均 值 。 测 量 时 
应 用 毫米 刻度 尺 。 

3. 表面 是 指 在 日 光 下 观察 药材 和 饮片 的 表面 色泽 (颜色 
及 光泽 度 )， 如 用 两 种 色调 复合 描述 颜色 时 ， 以 后 一 种 色调 
为 主 ,， 例 如 黄 棕 色 ， 即 以 棕色 为 主 ; 以 及 观察 药材 和 饮片 表 
面 的 光滑 、 粗 糙 、 皮 孔 、 和 皱纹 、 附 属 物 等 外 观 特征 。 观 察 
时 ， 供 试 品 一 般 不 作 预 处 理 。 

4. 质地 是 指 用 手 折断 药材 和 饮片 时 的 感官 感觉 。 

断面 是 指 在 日 光 下 观察 药材 和 饮片 的 断面 色泽 (颜色 及 
光泽 度 ) ， 以 及 断面 特征 。 如 折断 面 不 易 观 察 到 纹理 ， 可 前 
平 后 进行 观察 人 

5. 气味 是 指 药材 和 饮片 的 嗅 感 与 味 感 。 嗅 感 可 直接 咱 
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闻 ， 或 在 折断 、 破 碎 或 搓 揉 时 进行 。 必 要 时 可 用 热 水 湿 润 后 
检查 。 味 感 可 取 少 量 直接 口 尝 ,或 加 热 水 浸泡 后 尝 淄 出 液 。 
有 毒药 材 和 饮片 如 需 尝 味 时 ， 应 注意 防止 中 毒 。 

6, 药材 和 饮片 不 得 有 虫 蛙 、 发 侨 及 其 他 物质 污染 等 异 
常 现象 。 

五 、“ 鉴 别 ” 系 指 检验 药材 和 饮片 真实 性 的 方法 ， 包 括 
经 验 鉴 别 、 显 微 鉴别 、 理 化 鉴别 、 育 合 酶 链 式 反 应 法 等 。 

1. 经 验 鉴 别 系 指 用 简便 易 行 的 传统 方法 观察 药材 和 饮 
片 的 颜色 变化 、 浮 沉 情况 以 及 爆 鸣 、 色 炮 等 特征 。 

2. 显 微 鉴 别 法 系 指 用 显微镜 对 药材 和 饮片 的 切片 、 粉 
末 、 解 离 组 织 或 表面 以 及 含有 饮片 粉末 的 制剂 进行 观察 ， 并 
根据 组 织 、 细 忠 或 内 含 物 等 特征 进行 相应 鉴别 的 方法 。 照 显 
微 鉴别 法 (通则 2001) 项 下 的 方法 制 片 观察 。 

3. 理化 鉴别 系 指 用 化 学 或 物理 的 方法 ， 对 药材 和 饮片 
中 所 含 某 些 化 学 成 分 进行 的 鉴别 试验 。 包 括 一 般 鉴 别 、 光 谱 
及 色谱 鉴别 等 方法 。 

(1) 如 用 荧光 法 鉴别 ， 将 供 试 品 (包括 断面 、 浸 出 物 等 ) 
或 经 酸 、 碱 处 理 后 ， 置 紫外 光 灯 下 约 10cm 处 观察 所 产生 的 
荧光 。 除 另 有 规定 外 ， 紫 外 光 灯 的 波长 为 365nm。 

(2) 如 用 微量 升华 法 鉴别 ， 取 金属 片 或 载 玻 片 ， 置 石棉 
网 上 ， 金属 片 或 载 玻 片上 放 一 高 约 8mm 的 金属 圈 ， 图 内 放 
置 适量 供 试 品 粉 末 ， 图 上 覆盖 载 玻 片 ， 在 石棉 网 下 用 酒精 灯 
缓 缓 加热 ， 至 粉末 开始 变焦 ， 去 火 待 冷 ， 载 玻 片 上 有 升华 物 
凝集 。 将 载 玻 片 反 转 后 ， 置 显微镜 下 观察 结晶 形状 、 色 泽 ， 
或 取 升 华 物 加 试 液 观察 反应 。 

(3) 如 用 光谱 和 色谱 鉴别 ， 常 用 的 有 紫外 -可 见 分 光 光 度 
法 、 红 外 分 光 光 度 法 、 薄 野 色 谱 法 、 高 效 液 相 色谱 法 、 气 相 
色谱 法 等 。 

4. 聚合 酶 链 反应 鉴别 法 是 指 通过 比较 药材 、 饮 片 的 
DNA 差异 来 鉴别 药材 、 饮 片 的 方法 。 

六 、“ 检 查 ” 系 指 对 药材 和 饮片 的 纯净 程度 、 可 溶性 物 
质 、 有 害 或 有 毒物 质 进 行 的 限量 检查 ， 包 括 水 分 、 灰 分 、 杂 
质 、 毒 性 成 分 、 重 金属 及 有 害 元 素 、 二 氧化 硫 残 留 、 农 药 残 
留 、 黄 曲霉 毒素 等 。 

除 另 有 规定 外 ， 饮 片 水 分 通常 不 得 过 13%， 药 屑 杂质 
通常 不 得 过 3%;， 药材 及 饮片 (矿物 类 除外 ) 的 二 氧化 硫 残留 
量 不 得 过 150mg/kg。 

七 、“ 淄 出 物 测定 ” 系 指 用 水 或 其 他 适宜 的 溶剂 对 药材 
和 饮片 中 可 溶性 物质 进行 的 测定 。 

八 、“ 含 量 测定 ” 系 指 用 化 学 、 物 理 或 生物 的 方法 ， 对 
供 试 品 含有 的 有 关 成 分 进行 检测 。 

【附注 】 (1) 进 行 测定 时 ， 需 粉碎 的 药材 和 饮片 ， 应 按 正 
文 标准 项 下 规定 的 要 求 粉碎 过 第， 并 注意 混 匀 。 

(2) 检 查 和 测定 的 方法 按 正文 标准 项 下 规定 的 方法 或 指 
定 的 有 关 通 则 方法 进行 。 

(3) 药 材 炮制 项 下 仅 规定 除去 杂质 的 炮制 品 ， 除 另 有 规 
定 外 ， 应 按 药材 标准 检验 。 
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0213 ”炮制 通则 


中 药 炮制 是 按照 中 医药 理论 ， 根 据 药材 自身 性 质 ， 以 及 
调剂 、 制 剂 和 临床 应 用 的 需要 ， 所 采取 的 一 项 独特 的 制药 
技术 。 

药材 凡 经 净 制 、 切 制 或 炮 炙 等 处 理 后 ， 均 称 为 “饮片 ”; 
药材 必须 净 制 后 方 可 进行 切 制 或 炮 炙 等 处 理 。 

本 版 药典 规定 的 各 饮片 规格 ， 系 指 临床 配方 使 用 的 饮片 
规格 。 制 剂 中 使 用 的 饮片 规格 ， 应 符合 相应 制剂 品种 实际 工 
艺 的 要 求 。 

炮制 用 水 ， 应 为 饮用 水 。 

除 男 有 规定 外 ， 应 符合 下 列 有 关 要 求 。 

一 、 净 制 ” 即 净 选 加 工 。 可 根据 具体 情况 ， 分 别 使 用 挑 
选 、 筛 选 、 风 选 、 水 选 、 剪 、 切 、 刮 、 削 、 剔 除 、 酶 法 、 惠 
离 、 挤 压 、 料 、 刷 、 控 、 火 类 、 泌 、 撞 、 碾 串 等 方法 ， 以 达 
到 净 度 要 求 。 

二 、 切 制 ” 切 制 时 ， 除 鲜 切 、 干 切 外 ， 均 须 进行 软化 处 
理 ， 其 方法 有 : 喷 淋 、 抢 水 洗 、 当 泡 、 润 、 漂 、 蒸 、 才 等 。 
亦 可 使 用 回转 式 减 压 浸润 匀 ， 气 相 置换 式 润 药 箱 等 软化 设 
备 。 软 化 处 理应 按 药材 的 大 小 、 粗 细 、 质 地 等 分 别处 理 。 分 
别 规 定 温度 、 水 量 、 时 间 等 条 件 ， 应 少 泡 多 润 ， 防 止 有 效 成 
分 流失 。 切 后 应 及 时 干燥 ， 以 保证 质量 。 

切 制品 有 片 、 段 、 块 、 丝 等 。 其 规格 厚度 通常 为 : 

片 极 薄 片 0. 5mm 以 下 ,薄片 1~2mm， 厚 片 2~4mm; 

段 短 段 5~10mm,， 长 段 10~15mm; 

块 ”8~12mm 的 方块 ; 

丝 细 丝 2 一 3mm， 宽 丝 5 一 10mm。 

其 他 不 宜 切 制 者 ， 一 般 应 捣 碎 或 碾 碎 使 用 。 

三 、 炮 炙 ” 除 男 有 规定 外 ， 常用 的 炮 炙 方法 和 要 求 
如 下 。 

1, 炒 ” 炒 制 分 单 炒 ( 清 炒 ) 和 加 辅料 炒 。 需 炒 制 者 应 为 
干燥 品 ， 且 大 小 分 档 ; 炒 时 火力 应 均匀 ， 不 断 翻 动 。 应 掌握 
加 热 温度 、 炒 制 时 间 及 程度 要 求 。 

单 炒 ( 清 炒 ) ” 取 待 炮 炙 品 ， 置 炒 制 容 器 内 ， 用 文火 加 热 
至 规定 程度 时 ， 取 出 ， 放 凉 。 需 炒 焦 者 ， 一 般 用 中 火 炒 至 表 
面 焦 宰 色 ， 断 面 焦 黄 色 为 度 ， 取 出 ， 放 凉 ， 炒 焦 时 易 燃 者 ， 
可 喷 淋 清水 少许 ， 再 炒 干 。 

歼 炒 ” 先 将 炒 制 容器 加 热 ， 至 撤 入 获 皮 即刻 烟 起 ， 随 即 
投入 待 炮 炙 品 ， 迅 速 翻动 ， 炒 至 表面 呈 黄 色 或 深 黄色 时 ， 取 
出 ， 第 去 堵 皮 ， 放 凉 。 

除 另 有 规定 外 ， 每 100kg 待 炮 实 品 ， 用 效 皮 10 一 15kg。 

砂 炒 ”到 洁 净 河 砂 置 炒 制 容器 内 ， 用 武 火 加 热 至 滑 利 状 
态 时 ， 投 入 待 炮 灵 品 ， 不 断 翻 动 ， 炒 至 表面 鼓 起 、 酥 脆 或 至 
规定 的 程度 时 ， 取 出 ， 筛 去 河 砂 ， 放 凉 。 

除 男 有 规定 外 ， 河 砂 以 掩埋 待 炮 灾 品 为 度 。 

如 需 醋 深 时 ， 得 去 辅料 后 ， 趁 热 投 人 酷 液 中 深 酥 。 
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蛤 粉 炒 ” 取 碾 细 过 入 后 的 净 蛤 粉 ， 置 锅 内 ， 用 中 火 加 热 
至 翻动 较 滑 利 时 ， 投 入 待 炮 炙 品 ， 翻 炒 至 鼓 起 或 成 珠 、 内 部 
朴 松 、 外 表 呈 黄色 时 ， 迅 速 取 出 ， 筛 去 蛤 粉 ， 放 凉 。 

除 另 有 规定 外 ， 每 100kg 待 炮 和 炙 品 ， 用 蛤 粉 30 一 50kg。 

滑石 粉 炒 ” 取 滑石 粉 置 炒 制 容器 内 ， 用 中 火 加 热 至 灵活 
状态 时 ， 投 入 待 炮 炙 品 ， 翻 炒 至 鼓 起 、 酥 脆 、 表 面 黄色 或 至 
规定 程度 时 ， 迅 速 取 出 ， 筛 去 滑石 粉 ， 放 凉 。 

除 另 有 规定 外 ， 每 100kg 待 炮 灾 品 ， 用 滑石 粉 
40~-50kg,。 

2. 炙 法 ”是 待 炮 炙 品 与 液体 辅料 共同 拌 澜 ， 并 炒 至 一 
定 程度 的 方法 。 

酒 女 取 待 炮 炙 品 ， 加 黄酒 拌 匀 ， 闷 透 ， 置 炒 制 容 器 
内 ， 用 文火 炒 至 规定 的 程度 时 ， 取 出 ， 放 凉 。 

酒 炙 时 ， 除 另 有 规定 外 ， 一 般 用 黄酒 。 除 另 有 规定 外 ， 
每 100kg 待 炮 炙 品 用 黄酒 10 一 20kg。 

醋 秋 ” 取 待 炮 炙 品 ， 加 醋 拌 匀 ， 闷 透 ， 置 炒 制 容 器 内 ， 
炒 至 规定 的 程度 时 ， 取 出 ， 放 凉 。 

醋 妇 时 ， 用 米醋 。 除 另 有 规定 外 ， 每 100kg 待 炮 秋 品 ， 
用 米醋 20kg。 

盐 炙 ” 取 待 炮 炙 品 ， 加 盐水 拌 色 ， 冶 透 ， 置 炒 制 容 器 
内 ， 以 文火 加 热 ， 炒 至 规定 的 程度 时 ， 取 出 ， 放 凉 。 

盐 炙 时 ， 用 食盐 ， 应 先 加 适量 水 溶解 后 ， 滤 过 ， 备 用 。 
除 另 有 规定 外 ， 每 100kg 待 炮 炙 品 用 食盐 2kg。 

姜 包 ” 姜 炙 时 ， 应 先 将 生姜 洗 净 ， 捣 烂 ， 加 水 适量 ， 压 
榨取 汁 ， 姜 湘 再 加 水 适量 重复 压榨 一 次 ,合并 汁液 ， 即 为 
“ 姜 汗 ”。 姜 汗 与 生姜 的 比例 为 1 : 1。 

取 待 炮 炙 品 ， 加 姜 汁 拌 名， 置 锅 内 ， 用 文火 炒 至 姜 汁 被 
吸 尽 ， 或 至 规定 的 程度 时 ， 取 出 ， 防 干 。 

除 男 有 规定 外 ， 每 100kg 待 炮 炙 品 用 生姜 10kg。 

密 炙 ” 蜜 炙 时 ， 应 先 将 炼 蜜 加 适量 沸水 稀释 后 ， 加 入 待 
炮 炙 品 中 拌 匀 ， 闷 透 ， 置 炒 制 容 器 内 ， 用 文火 炒 至 规定 程度 
时 ， 取 出 ， 放 凉 。 

蜜 炙 时 ， 用 炼 蜜 。 除 男 有 规定 外 ， 每 100kg 待 炮 炙 品 用 
炼 蜜 25kg。 

油 和 灵 羊 脂 油 炙 时 ， 先 将 羊 脂 油 置 锅 内 加 热 溶化 后 去 
酒 ， 加 入 待 炮 匀 品 拌 匀 ， 用 文火 炒 至 油 被 吸 尽 ， 表 面 光亮 
时 ， 摊 开 ， 放 凉 。 

3. 制 炭 ” 制 党 时 应 “ 存 性 ”， 并 防止 灰 化 ， 更 要 避免 
复 燃 。 

炒 炭 取 待 炮 炙 品 ， 置 热 锅 内 ， 用 武 火 炒 至 表面 焦 黑 
色 、 内 部 焦 褐 色 或 至 规定 程度 时 ， 喷 淋 清 水 少许 ， 熄 灭火 
星 ， 取 出 ， 晾 干 。 

烛 炭 取 待 炮 灾 品 ， 寺 烛 锅 内 ， 密 封 , 加热 至 所 需 程 
度 ， 放 凉 ， 取 出 。 

4. 烛 ” 烛 制 时 应 注意 烛 透 ， 使 酥脆 易 碎 。 

明 业 ” 取 待 炮 炙 品 ， 古 成 小 块 ， 置 适宜 的 容器 内 ， 焊 至 
酥脆 或 红 透 时 ， 取 出 ， 放 凉 ， 碾 碎 。 


。 31 。 


0251 药 用 辅料 

含有 结晶 水 的 盐 类 药材 ， 不 要 求 杞 红 ， 但 需 使 结晶 水 燕 
发 至 尽 ， 或 全 部 形成 蜂窝 状 的 块 状 固体 。 

燃 溢 ”将 待 炮 炙 品 燃 至 红 透 时 ， 立 即 投 入 规定 的 液体 辅 
料 中 ， 涪 酥 (车 不 酥 ， 可 反复 焊 济 至 酥 )， 取 出 ,干燥 ， 打 碎 
或 研 粉 。 

5. 燕 ” 取 待 炮 炙 品 ， 大 小 分 档 ， 按 各 品种 炮制 项 下 的 
规定 ， 加 清水 或 液体 辅料 拌 匀 、 润 透 ， 置 适宜 的 蒸 制 容 器 
内 ， 用 蒸汽 加 热 至 规定 程度 ， 取 出 ， 稍 上 晾 ， 拌 回 蒸 液 ， 再 上 晾 
至 六 成 干 ， 切 片 或 段 , 干燥 。 

6. 窒 取 待 炮 灾 品 大 小 分 档 ， 按 各 品种 炮制 项 下 的 规 
定 ， 加 清水 或 规定 的 辅料 共 者 透 ， 至 切 开 内 无 白 心 时 ， 取 
出 ， 及 至 六 成 干 ， 切 片 ， 干燥 。 

7. 炖 ” 取 待 炮 炙 品 按 各 品种 炮制 项 下 的 规定 ， 加 入 液 
体 辅料 ， 置 适宜 的 容器 内 ， 密 闭 ， 隔 水 或 用 蒸汽 加 热 炖 透 ， 
或 炖 至 辅料 完全 被 吸 尽 时 ， 放 凉 ， 了 取出， 上 晾 至 六 成 干 ， 切 
片 , 干燥 。 

蒸 、 煮 、 炖 时 ， 除 另 有 规定 外 ， 一 般 每 100kg 待 炮 炙 
品 ， 用 水 或 规定 的 辅料 20 一 30kg。 

8. 籼 取 待 炮 炙 品 用 面皮 或 湿 纸 包 囊 ,或 用 吸油 纸 均 
色 地 隔 层 分 放 ， 进 行 加 热处理 ; 或 将 其 与 堵 皮 同 置 炒 制 容器 
内 ， 用 文火 炒 至 规定 程度 取出 ， 放 凉 。 

除 另 有 规定 外 ， 每 100kg 待 炮 秋 品 用 堵 皮 50kg。 

四 、 其 他 

1. 烨 取 待 炮制 品 投入 沸水 中 ， 翻 动 片刻 ， 捞 出 。 有 
的 种 子 类 药材 ， 婵 至 种 皮 由 皱 缩 至 舒展 、 易 搓 去 时 ， 捞 出 ， 
放 人 冷水 中 ， 除 去 种 皮 ， 晒 干 。 

2. 制 霜 ( 去 油 成 霜 ) 除 另 有 规定 外 ， 取 待 炮 制品 不 碎 
如 泥 ， 经 微 热 ， 压 榨 除 去 大 部 分 油脂 ， 含 油 量 符合 要 求 后 ， 
取 残 酒 研制 成 符合 规定 的 松散 粉末 。 

3. 水 飞 ” 取 待 炮 制品 ， 置 容器 内 ， 加 适量 水 共 研 成 糊 
状 ， 再 加 水 ， 搅 拌 ， 倾 出 混 悬 液 。 残 酒 再 按 上 法 反复 操作 数 
次 ， 合 并 混 悬 液 ， 静 置 ， 分 取 沉 淀 ， 干 燥 ， 研 散 。 

4. 发 芽 ” 取 待 炮制 品 ， 置 容器 内 ， 加 适量 水 浸泡 后 ， 
取出 ， 在 适宜 的 湿度 和 温度 下 使 其 发 芽 至 规定 程度 ， 晒 于 或 
低温 干燥 。 注 意 避 免 带 人 油腻 ， 以 防 烂 芽 。 一 般 芽 长 不 超 
过 lcm。 

5. 发 酵 ” 取 待 炮制 品 加 规定 的 辅料 拌 匀 后 ， 制 成 一 定 
形状 ， 置 适宜 的 湿度 和 温度 下 ， 使 微生物 生长 至 其 中 酶 含量 
达到 规定 程度 ， 晒 干 或 低温 干燥 .注意 发 酵 过 程 中 ， 发 现 有 
黄 曲 霉菌 ， 应 禁用 。 

0251 药 用 辅料 

药 用 辅料 系 指 生产 药品 和 调配 处 方 时 使 用 的 赋 形 剂 和 
附加 剂 ; 是 除 活性 成 分 或 前 体 以 外 ， 在 安全 性 方面 已 进行 
了 合理 的 评估 ， 并 且 包 含 在 药物 制剂 中 的 物质 。 在 作为 非 
活性 物质 时 ， 药 用 辅料 除了 赋 形 、 充 当 载 体 、 提 高 稳定 性 


as。 32 。 


问 再 2 关 


中 国药 典 2015 年 版 


外 ， 还 具有 增 溶 、 助 深 、 调 节 释 放 等 重要 功能 ， 是 可 能 会 
影响 到 制剂 的 质量 、 安 全 性 和 有 效 性 的 重要 成 分 。 因 此 ， 
应 关注 药 用 辅料 本 身 的 安全 性 以 及 药物 -辅料 相互 作用 及 其 
安全 人性。 

药 用 辅料 可 从 来 源 、 化 学 结构 、 用 途 、 剂 型 、 给 药 途 径 
进行 分 类 。 

按 来 源 分 类 ”可 分 为 天 然 物 、 半 合成 物 和 全 合成 物 。 

按 用 于 制备 的 剂型 分 类 ”可 用 于 制备 的 药物 制剂 类 型 
主要 包括 片 剂 、 注 射 剂 、 胶 赛 剂 、 颗 粒 剂 、 眼 用 制剂 、 鼻 
用 制剂 、 栓 剂 、 丸 剂 、 软 膏剂 、 乳 高 剂 、 吸 人 人 制剂、 喷雾 
剂 、 气 办 剂 、 凝 胶 剂 、 散 剂 、 糖 浆 剂 、 氛 剂 、 涂 剂 、 涂 膜 
剂 、 梧 剂 、 贴 剂 、 贴 膏剂 、 口 服 溶液 剂 、 口 服 混 悬 剂 、 口 
服 乳 剂 、 植 人 剂 、 膜 剂 、 耳 用 制剂 、 冲 洗 剂 、 灌 肠 剂 、 合 
剂 等 。 

按 用 途 分 类 ”可 分 为 溶 媒 、 抛 射 剂 、 增 溶剂 、 助 溶剂 、 
乳化 剂 、 着 色 剂 、 黏 合剂 、 骨 解 剂 、 填 充 剂 、 润 滑 剂 、 润 湿 
剂 、 渗 透 压 调节 剂 、 稳 定 剂 、 助 流 剂 、 抗 结 块 剂 、 助 压 剂 、 
矫 味 剂 、 抑 菌 剂 、 助 悬 剂 、 包 衣 剂 、 成 膜 剂 、 芳 香 剂 、 增 黏 
剂 、 抗 黏着 剂 、 抗 氧 剂 、 抗 氧 增 效 剂 、 鳌 合剂、 皮肤 渗透 促 
进 剂 、 空 气 置换 剂 、pH 调节 剂 、 吸 附 剂 、 增 塑 剂 、 表 面 活 
性 剂 、 发 泡 剂 、 消 泡 剂 、 增 笛 剂 、 包 合剂 、 保 护 剂 、 保 湿 
剂 、 和 柔软 剂 、 吸 收 剂 、 稀 释 剂 、 絮 凝 剂 与 反 絮 准 剂 、 助 滤 
剂 、 冷 凝 剂 、 基 质 、 载 体 材料 等 。 

按 给 药 途 径 分 类 ”可 分 为 口服 、 注 射 、 黏 膜 、 经 皮 或 局 
部 给 药 、 经 鼻 或 吸入 给 药 和 眼 部 给 药 等 。 

同一 药 用 辅料 可 用 于 不 同 给 药 途 径 ， 不 同 剂 型 ， 且 有 不 
同 的 用 途 。 

药 用 辅料 在 生产 、 贮 存 和 应 用 中 应 符合 下 列 规定 。 

一 、 生 产 药品 所 用 的 辅料 必须 符合 药 用 要 求 ， 即 经 论证 
确认 生产 用 原料 符合 要 求 、 符 合 药 用 辅料 生产 质量 管理 规范 
和 供应 链 安全 。 

二 、 药 用 辅料 应 在 使 用 途径 和 使 用 量 下 经 合理 评估 后 ， 
对 人 体 无 毒害 作用 ; 化 学 性 质 稳定 ， 不易 受 温度 、pH 值 、 
光线 、 保 存 时 间 等 的 影响 ; 与 主 药 无 配伍 禁忌 ， 一 般 情况 下 
不 影响 主 药 的 剂量 、 疗 效 和 制剂 主 成 分 的 检验 ， 尤 其 不 影响 
安全 性 ; 且 应 选择 功能 性 符合 要 求 的 辅料 ， 经 第 选 尽 可 能 用 
较 小 的 用 量 发 挥 较 大 的 作用 。 

三 、 药 用 辅料 的 国家 标准 应 建立 在 经 国务 院 药品 监督 管 
理 部 门 确认 的 生产 条 件 、 生 产 工艺 以 及 原材料 的 来 源 等 基础 
上 ， 按 照 药 用 辅料 生产 质量 管理 规范 进行 生产 ， 上 述 影 响 因 
素 任何 之 一 发 生变 化 ， 均 应 重新 验证 ， 确 认 药 用 辅料 标准 的 
适用 性 。 

四 、 药 用 辅料 可 用 于 多 种 给 药 途 径 ， 同 一 药 用 辅料 用 于 
给 药 途径 不 同 的 制剂 时 ， 需 根据 临床 用 药 要 求 制定 相应 的 质 
量 控制 项 目 。 质 量 标准 的 项 目 设置 需 重 点 考察 安全 性 指标 。 
药 用 辅料 的 质量 标准 可 设置 “标示 ”项 ， 用 于 标示 其 规格 ， 
如 注射 剂 用 辅料 等 。 
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五 、 药 用 辅料 用 于 不 同 的 给 药 途 径 或 用 于 不 同 的 用 途 
对 质量 的 要 求 不 同 。 在 制定 辅料 标准 时 既 要 考虑 辅料 自身 
的 安全 性 ， 也 要 考虑 影响 制剂 生产 、 质 量 、 安 全 性 和 有 效 
性 的 性 质 。 药 用 辅料 的 试验 内 容 主要 包括 两 部 分 : @ 与 生 
产 工艺 及 安全 性 有 关 的 常规 试验 ， 如 性 状 、 鉴 别 、 检 查 、 
含量 等 项 目 ，@ 影 响 制剂 性 能 的 功能 性 指标 ， 如 黏度 、 粒 
度 等 。 

六 、 药 用 辅料 的 残留 溶剂 、 微 生物 限度 、 热 原 、 细 菌 
内 毒素 、 无 菌 等 应 符合 所 应 用 制剂 的 相应 要 求 。 注 射 剂 、 
滴 眼 剂 等 元 菌 制剂 用 辅料 应 符合 注射 级 或 眼 用 制剂 的 要 
求 ， 供 注射 用 辅料 的 细菌 内 毒素 应 符合 要 求 (通则 1143)， 
用 于 有 除 菌 工艺 或 最 终 灭 菌 工艺 制剂 的 供 注射 用 辅料 应 符 
合 微生物 限度 和 控制 菌 要 求 ( 通 则 1105 与 通则 1106)， 用 
于 无 菌 生产 工艺 且 无 除 菌 工艺 制剂 的 供 注射 用 辅料 应 符合 
无 菌 要 求 (通则 1101) 。 

七 、 药 用 辅料 的 包装 上 应 注 明 为 “ 药 用 辅料 ”， 且 辅 
料 的 适用 范围 (给 药 途 径 ) 、 包 装 规格 及 贮藏 要 求 应 在 包 
装 上 予以 明确 ; 药品 中 使 用 到 的 辅料 应 写 人 药品 说 明 
书 中 。 


0261 制药 用 水 


水 是 药物 生产 中 用 量 大 、 使 用 广 的 一 种 辅料 ， 用 于 生产 
过 程 和 药物 制剂 的 制备 。 

本 版 药典 中 所 收 载 的 制药 用 水 ， 因 其 使 用 的 范围 不 同 而 
分 为 饮用 水 、 纯 化 水 、 注 射 用 水 和 灭 菌 注 射 用 水 。 一 般 应 根 
据 各 生产 工序 或 使 用 目的 与 要 求 选用 适宜 的 制药 用 水 。 药 品 
生产 企业 应 确保 制药 用 水 的 质量 符合 预期 用 途 的 要 求 。 

制药 用 水 的 原水 通常 为 饮用 水 。 

制药 用 水 的 制备 从 系统 设计 、 材 质 选 择 、 制 备 过 程 、 贮 
存 、 分 配 和 使 用 均 应 符合 药品 生产 质量 管理 规范 的 要 求 。 

制 水 系统 应 经 过 验证 ， 并 建立 日 常 监控 、 检 测 和 报告 制 
度 ， 有 完善 的 原始 记录 备查 。 

制药 用 水 系统 应 定期 进行 清洗 与 消毒 ， 消 毒 可 以 采用 热 
处 理 或 化 学 处 理 等 方法 。 采 用 的 消毒 方法 以 及 化 学 处 理 后 消 
毒剂 的 去 除 应 经 过 验证 。 

饮用 水 ”为 天 然 水 经 净化 处 理 所 得 的 水 ， 其 质量 必须 符 
合 现行 中 华人 民 共 和 国 国家 标准 《生活 饮用 水 卫生 标准 》。 
饮用 水 可 作为 药材 净 制 时 的 漂洗 、 制 药 用 具 的 粗 洗 用 水 。 除 
另 有 规定 外 ， 也 可 作为 饮片 的 提取 溶剂 。 

纯化 水 ”为 饮用 水 经 蒸馏 法 、 离 子 交换 法 、 反 渗透 法 或 
其 他 适宜 的 方法 制备 的 制药 用 水 。 不 含 任何 附加 剂 ， 其 质量 
应 符合 纯化 水 项 下 的 规定 。 

纯化 水 可 作为 配制 普通 药物 制剂 用 的 溶剂 或 试验 用 水 ; 
可 作为 中 药 注 射 剂 、 滴 眼 剂 等 灭 菌 制剂 所 用 饮片 的 提取 溶 
剂 ; 口服 、 外 用 制剂 配制 用 溶 宰 或 稀释 剂 ; 非 灭 菌 制剂 用 器 
具 的 精 洗 用 水 。 也 用 作 非 灭 菌 制剂 所 用 饮片 的 提取 溶剂 。 纯 
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化 水 不 得 用 于 注射 剂 的 配制 与 稀释 。 

纯化 水 有 多 种 制备 方法 ， 应 严格 监测 各 生产 环节 ， 防 止 
微生物 污染 。 

注射 用 水 ”为 纯化 水 经 蒜 馏 所 得 的 水 ， 应 符合 细菌 内 毒 
素 试验 要 求 。 注 射 用 水 必须 在 防止 细菌 内 毒素 产生 的 设计 条 
件 下 生产 、 贮 藏 及 分 装 。 其 质量 应 符合 注射 用 水 项 下 的 规定 。 

注射 用 水 可 作为 配制 注射 剂 、 滴 眼 剂 等 的 溶剂 或 稀释 剂 
及 容器 的 精 洗 。 

为 保证 注射 用 水 的 质量 ， 应 减少 原水 中 的 细菌 内 毒素 ， 
监控 蒸馏 法 制备 注射 用 水 的 各 生产 环节 ， 并 防止 微生物 的 污 
染 。 应 定期 清洗 与 消毒 注射 用 水 系统 。 注 射 用 水 的 储存 方式 
和 静态 储存 期 限 应 经 过 验证 确保 水 质 符合 质量 要 求 ， 例 如 可 以 
在 80C 以 上 保温 或 70C 以 上 保温 循环 或 4C 以 下 的 状态 下 存放 。 

灭 菌 注射 用 水 ”为 注射 用 水 按照 注射 剂 生产 工艺 制备 所 
得 。 不 含 任何 添加 剂 。 主 要 用 于 注射 用 灭 菌 粉末 的 溶剂 或 注 
射 剂 的 稀释 剂 。 其 质量 应 符合 灭 菌 注射 用 水 项 下 的 规定 。 

灭 菌 注射 用 水 灌 装 规格 应 与 临床 需要 相 适 应 ， 避 免 大 规 
格 、 多 次 使 用 造成 的 污染 。 
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国家 药品 标准 物质 系 指 供 国家 法 定 药 品 标准 中 药品 的 物 
理 、 化 学 及 生物 学 等 测试 用 ， 具 有 确定 的 特性 或 量 值 ， 用 于 
校准 设备 、 评 价 测量 方法 、 给 供 试 药品 赋值 或 鉴别 用 的 
物质 。 

国家 药品 标准 物质 应 具备 稳定 性 、 均 匀 性 和 准确 性 。 

国家 药品 标准 物质 在 分 级 分 类 、 建 立 、 使 用 、 稳 定性 监 
测 、 标 签 说 明 书 、 储 存 及 发 放 应 符合 下 列 有 关 规 定 。 

一 、 国 家 药品 标准 物质 的 分 级 与 分 类 

国家 药品 标准 物质 共 分 为 两 级 。 

一 级 国家 药品 标准 物质 ”具有 很 好 的 质量 特性 ， 其 特征 
量 值 采用 定义 法 或 其 他 精准 、 可 靠 的 方法 进行 计量 。 

二 级 国家 药品 标准 物质 具有 良好 的 质量 特性 ， 其 特征 
量 值 采用 准确 、 可 靠 的 方法 或 直接 与 一 级 标准 物质 相 比 较 的 
方法 进行 计量 。 

国家 药品 标准 物质 共 分 为 五 类 。 

标准 品 系 指 含有 单一 成 分 或 混合 组 分 ， 用 于 生物 检 
定 、 抗 生 素 或 生化 药品 中 效 价 、 毒 性 或 含量 测定 的 国家 药品 
标准 物质 。 其 生物 学 活性 以 国际 单位 (ITIU) 、 单 位 (U) 或 以 重 
量 单位 (CEg，mg，ng) 表 示 。 

对 照 品 系 指 含有 单一 成 分 、 组 合成 分 或 混合 组 分 ， 用 
于 化 学 药品 、 抗 生 素 、 部 分 生化 药品 、 药 用 辅料 、 中 药材 
( 含 饮片 )、 提 取 物 、 中 成 药 、 生 物 制品 (理化 测定 ) 等 检验 及 
仪器 校准 用 的 国家 药品 标准 物质 。 

对 照 提 取 物 系 指 经 特定 提取 工艺 制备 的 含有 多 种 主要 
有 效 成 分 或 指标 性 成 分 ， 用 于 中 药材 ( 含 饮 片 )、 提 取 物 、 中 
成 药 等 鉴别 或 含量 测定 用 的 国家 药品 标准 物质 。 
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对 照 药 材 系 指 基 原 明确 、 药 用 部 位 准确 的 优质 中 药材 
经 适当 处 理 后 ， 用 于 中 药材 ( 含 饮片 )、 提 取 物 、 中 成 药 等 鉴 
别 用 的 国家 药品 标准 物质 。 

参考 品 系 指 用 于 定性 鉴定 微生物 (或 其 产物 ) 或 定量 检 
测 某 些 制品 生物 效 价 和 生物 活性 的 国家 药品 标准 物质 ， 其 效 
价 以 特定 活性 单位 表示 ; 或 指 由 生物 试剂 、 生 物 材料 或 特异 
性 抗 血 清 制 备 的 用 于 疾病 诊断 的 参考 物质 。 

二 、 国 家 药品 标准 物质 的 建立 

建立 国家 药品 标准 物质 的 工作 包括 : 确定 品种 、 获 取 候 
选 药品 标准 物质 、 确 定 标 定 方案 、 分 析 标 定 、 审 核 批准 和 分 
包装 。 

1. 品种 的 确定 

除 男 有 规定 外 ， 根 据 国家 药品 标准 制定 或 修订 所 提出 的 
使 用 要 求 ( 品 种 、 用 途 等 ;， 确 定 需 要 制备 的 品 

2. 候选 药品 标准 物质 的 获取 

候选 标准 品 、 对 照 品 及 参考 品 应 从 正常 工艺 生产 的 原料 
中 选取 一 批 质量 满意 的 产品 或 从 中 药材 ( 含 饮 片 ) 中 提 
取 获 得 

候选 对 照 提取 物 应 从 基 原 明确 的 中 药材 ( 含 饮片 ) 或 其 他 
动 植物 中 提取 获得 。 

候选 对 照 药 材 应 从 基 原 和 药 用 部 位 明确 的 中 药材 获得 。 

3. 国家 药品 标准 物质 的 标定 

国家 药品 标准 物质 的 标定 须 经 3 家 以 上 国家 药品 监督 
管理 部 门 认可 的 实验 室 协 作 完 成 。 参 加 标定 单位 应 采用 统 
一 的 设计 方案 、 统 一 的 方法 和 统一 的 记录 格式 ， 标 定 结果 
应 经 统计 学 处 理 (需要 至 少 5 次 独立 的 有 效 结果 )。 国 家 药 
品 标准 物质 的 标定 结果 一 般 采 用 各 参加 单位 标定 结果 的 均 
值 表示 。 

国家 药品 标准 物质 的 标定 包括 定性 鉴别 、 结 构 鉴定 、 纯 
度 分 析 、 量 值 确 定 和 稳定 性 考察 等 。 
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4. 分 装 、 包 装 

国家 药品 标准 物质 的 分 包装 条 件 参 照 药 品 GMP 要 求 执 
行 ， 主 要 控制 分 包装 环境 的 温度 、 湿 度 、 光 照 及 与 安全 性 有 
关 的 因素 等 。 

国家 药品 标准 物质 采用 单 剂量 包装 形式 以 保证 使 用 的 可 
靠 性 。 包 装 容器 所 使 用 的 材料 应 保证 国家 药品 标准 物质 的 
质量 。 

三 、 国 家 药品 标准 物质 的 使 用 

国家 药品 标准 物质 供 执行 国家 法 定 药品 标准 使 用 ， 包 括 
校准 设备 、 评 价 测量 方法 或 者 对 供 试 药品 进行 鉴别 或 赋 
值 等 。 

国家 药品 标准 物质 所 赋 量 值 只 在 规定 的 用 途中 使 用 有 
效 。 如 果 作 为 其 他 目的 使 用 ， 其 适用 性 由 使 用 者 自行 决定 。 

国家 药品 标准 物质 单元 包装 一 般 供 一 次 使 用 ; 标准 物质 
溶液 应 临 用 前 配制 。 和 否则 ， 使 用 者 应 证 明 其 适用 性 。 

四 、 国 家 药品 标准 物质 的 稳定 性 监测 

国家 药品 标准 物质 的 发 行 单位 应 建立 常规 的 质量 保障 体 
系 ， 对 其 发 行 的 国家 药品 标准 物质 进行 定期 监测 ， 确 保 国家 
药品 标准 物质 正常 储存 的 质量 。 如 果 发 现 国家 药品 标准 物质 
发 生 质量 问题 ， 应 及 时 公示 停止 该 批号 标准 物质 的 使 用 。 

五 、 国 家 药品 标准 物质 的 储存 

国家 药品 标准 物质 的 储存 条 件 根 据 其 理化 特性 确定 。 除 
另 有 规定 外 ， 国 家 药品 标准 物质 一 般 在 室温 条 件 下 储存 。 

六 、 国 家 药品 标准 物质 的 标签 及 说 明 书 

国家 药品 标准 物质 的 标签 应 包括 国家 药品 标准 物质 的 名 
称 、 编 号 、 批 号 、 装 量 、 用 途 、 储 存 条 件 和 提供 单位 等 信息 ; 
供 含量 测定 用 的 标准 物质 还 应 在 标签 上 标明 其 含量 信息 。 

国家 药品 标准 物质 的 说 明 书 除 提供 标签 所 标明 的 信息 
外 ， 还 应 提供 有 关 国 家 药品 标准 物质 的 组 成 、 结 构 、 来 源 等 
信息 ， 必 要 时 应 提供 对 照 图 谱 。 
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水 杨 酸 盐 

(1) 取 供 试 品 的 中 性 或 弱酸 性 稀 溶 液 ， 加 三 氧化 铁 试 液 
1 滴 ， 即 显 紫色 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ， 加 稀 盐酸 ， 即 析出 白色 水 杨 酸 沉淀 ; 
分 离 ， 沉 淀 在 醋酸 铵 试 液 中 溶解 。 

再 二 酸 脲 类 

(1) 取 供 试 品 约 0. 1g， 加 碳酸 钠 试 液 1mi 与 水 10ml， 振 
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摇 2 分 钟 ， 滤 过 ， 滤 液 中 逐 滴 加 入 硝酸 银 试 液 ， 即 生成 白色 
沉淀 ， 振 摇 ， 沉 淀 即 溶解 ， 继 续 滴 加 过 量 的 硝酸 银 试 液 ， 沉 
淀 不 再 溶解 。 

(2) 取 供 试 品 约 50mg， 加 吡 院 溶液 (1 一 10)5ml， 溶 解 
后 ， 加 铀 吡啶 试 液 1ml， 即 显 紫色 或 生成 紫色 沉淀 。 

有 机 饥 化 物 

取 供 试 品 约 7?mg， 照 氧 瓶 燃烧 法 (通则 0703) 进 行 有 机 
破坏 ， 用 水 20ml 与 0.01mol/L 氧 氧化 钠 溶液 6. 5ml 为 吸收 
液 ， 做 燃烧 完毕 后 ， 充 分 振 播 ;， 取 吸 收 液 2ml， 加 萌 素 氟 蓝 
试 液 0. 5ml， 再 加 12% 栈 酸 钠 的 稀 酯 酸 溶 液 0. 2ml， 用 水 稀 
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释 至 4ml， 加 硝酸 亚 锁 试 液 0. 5ml， 即 显 蓝 紫色 ; 同时 做 空 
白 对 照 试验 。 

亚 硫 酸 盐 或 亚 硫 酸 氢 盐 

(1) 取 供 试 品 ， 加 盐酸 ， 即 发 生 二 氧化 硫 的 气体 ， 有 刺 
激 性 特 自 ， 并 能 使 硝酸 亚 汞 试 液 湿润 的 滤纸 显 黑色 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ， 滴 加 碳 试 液 ， 碘 的 颜色 即 消 寝 。 

亚 锡 盐 

取 供 试 品 的 水 溶液 1 滴 ， 点 于 磷 销 酸 贸 试 纸 上 ， 试 纸 应 
显 蓝 色 。 

托 烷 生物 碱 类 

取 供 试 品 约 10mg， 加 发 烟 硝 酸 5 滴 ， 置 水 滩 上 蒸 干 ， 
得 黄色 的 残渣 ， 放 冷 ， 加 乙醇 2~3 滴 湿 润 ， 加 固体 氢 氧 化 
钾 一 小 粒 ， 即 显 深 紫色 。 

示 盐 

亚 冬 盐 
变 黑 色 。 

〈2) 取 供 试 品 ， 加 碘化钾 试 液 ， 振 播 ， 即 生成 黄 绿色 沉 
淀 ， 瞬 即 变 为 灰 绿 色 ， 并 逐渐 转变 为 灰 黑 色 。 

汞 盐 〈1)? 取 供 试 品 溶液 ， 加 氢 氧 化 钠 试 液 ， 即 生成 黄 
色 沉 淀 。 

(2) 取 供 试 品 的 中 性 溶液 ， 加 碘化钾 试 液 ， 即 生成 猩 红 
色 沉 淀 ， 能 在 过 量 的 碘化钾 试 液 中 溶解 ;再 以 氢 氧 化 钠 试 液 
碱 化 ， 加 铵 盐 即 生成 红 棕 色 的 沉淀 。 

《3) 取 不 含 过 量 硝酸 的 供 试 品 溶液 ， 涂 于 光亮 的 钢 销 表 
面 ， 擦 拭 后 即 生成 一 层 光亮 似 银 的 沉积 物 。 

芳香 第 一 胺 类 

取 供 试 品 约 50mg， 加 稀 盐 酸 1ml， 必 要 时 缓 缓 煮沸 使 
溶解 ， 加 0. lmoML 亚 硝 酸 钠 湾 液 数 滴 ， 加 与 0. 1mol/L 亚 
硝酸 钠 溶 液 等 体积 的 lmol/L 腺 溶液 ， 振 播 1 分 钟 ， 滴 加 碱 
性 # 蔡 酚 试 液 数 滴 ， 视 供 试 品 不 同 ， 生 成 由 粉红 到 猩 红 色 
沉淀 。 

茶 甲 酸 盐 

(1) 取 供 试 品 的 中 人 性 溶液 ， 滴 加 三 氮 化 铁 试 液 ， 即 生成 
严 色 沉淀 ; 再 加 稀 盐 酸 ， 变 为 白色 沉淀 。 

(2) 取 供 试 品 ， 置 干燥 试管 中 ， 加 硫酸 后 ， 加 热 ， 不 炭 
化 ,但 析出 茶 甲 酸 ， 并 在 试管 内 壁 凝 结 成 白色 升华 物 。 

乳酸 盐 

取 供 试 品 溶液 5ml( 约 相当 于 乳酸 5mg)， 置 试管 中 ， 加 
澳 试 液 1ml 与 稀 硫酸 0. 5m1， 置 水 滩 上 加 热 ， 并 用 玻 棒 小 心 
搅拌 至 褪色 ， 加 硫酸 贸 4g8， 混 匀 ， 沿 管 壁 逐 滴 加 入 10% 亚 
硝 基 铁 氰 化 钠 的 稀 硫 酸 溶液 0. 2ml 和 浓 氨 试 液 Iml， 使 成 两 
液 层 ; 在 放置 30 分 钟 内 ， 两 液 层 的 接 界 面 处 出 现 一 暗 绿 
色 环 。 

枸 椭 酸 盐 

(1) 取 供 试 品 溶液 2ml( 约 相当 于 枸 橡 酸 10mg) ， 加 稀 硫 
酸 数 滴 ， 加 热 至 沸 ， 加 高 锰 酸 钾 试 液 数 滴 ， 振 播 ， 紫 色 即 消 
失 ; 溶液 分 成 两 份 ， 一 份 中 加 硫酸 东 试 液 1 滴 ， 另 一 份 中 逐 


(1) 取 供 试 品 ， 加 氨 试 液 或 氨 氧 化 钠 试 液 ， 即 
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滴 加 入 省 试 液 ， 均 生成 白色 沉淀 。 

(2) 取 供 试 品 约 5mg， 加 吡啶 - 醋 栈 (3 : 1) 约 5ml， 振 播 ， 
即 生成 黄色 到 红色 或 紫红 色 的 溶液 。 

钙 盐 

(1) 取 铁丝 ， 用 盐酸 湿润 后 ， 蕉 取 供 试 品 ， 在 无 色 火 炮 
中 燃烧 ， 火 焰 即 显 砖 红色 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 (1 一 20)， 加 甲 基 红 指示 液 2 滴 ， 用 和 氨 
试 液 中 和 ， 再 滴 加 盐酸 至 恰 呈 酸性 ， 加 草酸 贸 试 液 ， 即 生成 
白色 沉淀 ; 分离， 沉淀 不 溶 于 醋酸 ， 但 可 溶 于 稀 盐 酸 。 

钠 盐 

(1) 取 铀 丝 ， 用 盐酸 湿润 后 ， 芯 取 供 试 品 ， 在 无 色 火 焰 
中 燃烧 ， 火 焰 即 显 鲜 黄色 。 

(2) 取 供 试 品 约 100mg， 置 10ml 试管 中 ， 加 水 2ml 洲 
解 ， 加 15% 碳 酸 钾 溶液 2ml， 加 热 至 沸 ， 应 不 得 有 沉淀 生 
成 ; 加 焦 镜 酸 钾 试 液 4ml， 加 热 至 沸 ; 置 冰 水 中 冷却 ， 必 要 
时 ， 用 玻 棒 摩擦 试管 内 壁 ， 应 有 致密 的 沉淀 生成 。 

钢 盐 

(1) 取 铂 丝 ， 用 盐酸 湿润 后 ， 茧 取 供 试 品 ， 在 无 色 火 焰 
中 燃烧 ， 火 焰 即 显 黄 绿色 ， 通过 绿色 玻璃 透视 ， 火焰 显 
蓝 色 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ， 滴 加 稀 硫酸 ， 即 生成 白色 沉淀 ; 分 
离 ， 沉 淀 在 盐酸 或 硝酸 中 均 不 溶解 。 

酒石酸 盐 

(1) 取 供 试 品 的 中 性 溶液 ， 置 洁净 的 试管 中 ， 加 氨 制 硝 
酸 银 试 液 数 滴 ， 置 水 浴 中 加 热 ， 银 即 游离 并 附 在 试管 的 内 壁 
成 银 镜 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ， 加 醋酸 成 酸性 后 ， 加 硫酸 亚 铁 试 液 
1 滴 和 过 氧化 氢 试 液 1 滴 ， 伐 溶液 褪色 后 ， 用 和 氨 氧 化 钠 试 液 
碱 化 ， 溶 液 即 显 紫色 。 

镁 盐 

(1) 取 供 试 品 溶液 ， 滴 加 碘化钾 试 液 ， 即 生成 红 棕色 溶 
液 或 暗 棕色 沉淀 ;， 分离， 沉淀 能 在 过 量 碘化钾 试 液 中 溶解 成 
黄 棕色 的 溶液 ， 再 加 水 稀释 ， 又 生成 橙色 沉淀 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ， 用 稀 硫 酸 酸 化 ， 加 10% 硫 脲 溶液 ， 
即 显 深 黄色 。 

钾 盐 

(1) 取 铂 丝 ， 用 盐酸 湿润 后 ， 世 取 供 试 品 ， 在 无 色 火 焰 
中 燃烧 ， 火 焰 即 显 紫色 ， 但 有 少量 的 钠 盐 混 存 时 ， 须 隔 蓝 色 
玻璃 透视 ， 方 能 辨认 。 

(2) 取 供 试 品 ， 加 热 炽 灼 除去 可 能 杂 有 的 铵 盐 ， 放 冷 后 ， 
加 水 溶解 ， 再 加 0.1% 四 茶 硼 钠 溶液 与 醋酸 ， 即 生成 白 
色 沉 淀 。 

铁 盐 

亚 铁 盐 (1) 取 供 试 品 溶 液 ， 滴 加 铁 氰 化 钾 试 液 ， 即 生 
成 深蓝 色 沉 淀 ; 分 高 ， 沉 淀 在 稀 盐 酸 中 不 溶 ， 但 加 氢 氧 化 钠 
试 液 ， 即 生成 棕色 沉淀 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ， 加 1% 邻 二 氮 菲 的 乙醇 溶液 数 滴 ， 
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即 显 深 红色 。 

铁 盐 (1) 取 供 试 品 溶液 ， 滴 加 亚 铁 氰 化 钾 试 液 ， 即 生 
成 深蓝 色 沉 淀 ; 分 离 ， 沉 淀 在 稀 盐 酸 中 不 溶 ， 但 加 氢 氧 化 钠 
试 液 ， 即 生成 棕色 沉淀 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ， 滴 加 硫 氰 酸 锌 试 液 ， 即 显 血红 色 。 

铁 盐 

(1) 取 供 试 品 ， 加 过 量 的 氧 氧化 钠 试 液 后 ， 加 热 ， 即 分 
解 ， 发 生 氨 臭 ; 遇 用 水 湿润 的 红色 石 蔓 试 纸 ， 能 使 之 变 蓝 
色 ， 并 能 使 硝酸 亚 汞 试 液 湿润 的 滤纸 显 黑 色 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ， 加 碱 性 碘 化 汞 钾 试 液 1 滴 ， 即 生成 
红 棕 色 沉 流 。 

银 盐 

(1) 取 供 试 品 溶液 ， 加 稀 盐 酸 ， 即 生成 白色 凝 乳 状 沉淀 ; 
分 离 ， 沉 证 能 在 氨 试 液 中 溶解 ， 加 稀 硝酸 酸化 后 ， 沉 淀 复 
生成 。 

(2) 取 供 试 品 的 中 性 溶液 ， 滴 加 铬 酸 钾 试 液 ， 即 生成 砖 
红色 沉淀 分 离 ， 沉 淀 能 在 硝酸 中 溶解 。 

铜 盐 

(1) 取 供 试 品 溶液 ， 滴 加 氮 试 液 ， 即 生成 淡 蓝 色 沉 淀 ; 
再 加 过 量 的 氮 试 液 ， 沉 淀 即 溶解 ， 生 成 深蓝 色 溶 液 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ， 加 亚 铁 氰 化 钾 试 液 ， 嗓 显 红 棕 色 或 
生成 红 棕 色 沉 淀 。 

锂 盐 

(1) 取 供 试 品 溶液， 加 氧 氧化 钠 试 液 碱 化 后 ， 加 入 碳酸 
钠 试 液 ， 者 沸 ， 即 生成 白色 沉淀 分离， 沉淀 能 在 氯 化 狂 试 
液 中 溶解。 

(2) 取 铂 丝 ， 用 盐酸 湿润 后 ， 药 取 供 试 品 ， 在 无 色 火 焰 
中 燃烧 ， 火 焰 显 胭脂 红色 。 

(3) 取 供 试 品 适量 ， 加 入 稀 硫 酸 或 可 溶性 硫酸 盐 溶液 ， 
不 生成 沉淀 (与 锯 盐 区 别 ) 。 

硫酸 盐 

(1) 取 供 试 品 溶液 ， 滴 加 氯 化 争 试 液 ， 即 生成 白色 沉淀 ; 
分 离 ， 沉 淀 在 盐酸 或 硝酸 中 均 不 溶解 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ， 滴 加 醋酸 铝 试 液 ， 即 生成 白色 沉淀 ; 
分 离 ， 沉 淀 在 醋酸 铸 试 液 或 氢 氧 化 钠 试 液 中 溶解 。 

(3) 取 供 试 品 溶液 ， 加 盐酸 ， 不 生成 白色 沉淀 (与 硫 代 硫 
酸 盐 区 别 )。 

硝酸 盐 

(1) 取 供 试 品 溶液 ， 置 试管 中 ， 加 等 量 的 硫酸 ， 小 心 混合 ， 
冷 后 ， 沿 管 壁 加 硫酸 亚 铁 试 液 ， 使 成 两 液 屋 ， 接 界面 显 棕色 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ， 加 硫酸 与 铜 丝 ( 或 铜 属 ) ， 加 热 ， 即 
发 生 红 棕 色 的 蒸气 。 

(3) 取 供 试 品 溶液 ， 滴 加 高 锰 酸 钾 试 液 ， 紫 色 不 应 褪去 
(与 亚 硝酸 盐 区 别 )。 

锌 盐 

(1) 取 供 试 品 溶液 ， 加 亚 铁 氰 化 钾 试 流 ， 即 生成 白色 沉 
淀 ; 分 离 ， 沉 淀 在 稀 盐 酸 中 不 溶解 。 
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(2) 取 供 试 品 制 成 中 性 或 碱 性 溶液 ， 加 硫化 钠 试 液 ， 即 
生成 白色 沉淀 。 

镜 盐 

(1) 取 供 试 品 溶液 ， 加 醋酸 成 酸性 后 ， 置 水 浴 上 加 热 ， 
趁 热 加 硫 代 硫酸 钠 试 液 数 滴 ， 恶 渐 生成 橙 红 色 沉 淀 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ， 加 盐酸 成 酸性 后 ， 通 硫化 气 ， 即 生 
成 检 色 沉淀 ; 分 离 ， 沉 淀 能 在 硫化 铵 试 液 或 硫化 钠 试 液 中 
溶解 。 

铝 盐 

(1) 取 供 试 品 溶液 ， 滴 加 氢 氧 化 钠 试 液 ， 即 生成 白色 胶 
状 沉淀 ; 分离， 沉淀 能 在 过 量 的 氢 氧 化 钠 试 液 中 溶解 。 

《2) 取 供 试 品 溶液 ， 加 氢 试 液 至 生成 白色 胶 状 沉淀 ， 滴 
加 英 素 磺 酸 钠 指示 液 数 滴 ， 沉 淀 即 显 机 红色 。 

氧化 物 

(1) 取 供 试 品 溶液 ， 加 稀 硝 酸 使 成 酸性 后 ， 滴 加 硝酸 银 
试 液 ， 即 生成 白色 凝 乳 状 沉淀 ; 分 离 ， 沉淀 加 氨 试 液 即 溶 
解 ， 再 加 稀 硝酸 酸化 后 ， 沉 淀 复生 成 。 如 供 试 品 为 生物 碱 或 
其 他 有 机 碱 的 盐酸 盐 ， 须 先 加 氨 试 液 使 成 碱 性 ， 将 析出 的 沉 
淀 滤 过 除去 ， 取 滤液 进行 试验 。 

《2) 取 供 试 品 少量 ， 置 试管 中 ， 加 等 量 的 二 氧化 锰 ， 混 
匀 ， 加 硫酸 湿润 ， 组 组 加 热 ， 即 发 生 氯气 ， 能 使 用 水 远 润 的 
碘化钾 淀粉 试纸 显 蓝 色 。 

省 化 物 

(1) 取 供 试 品 溶液 ， 滴 加 硝酸 银 试 液 ， 即 生成 淡 黄 色 凝 
乳 状 沉淀 ; 分 离 ， 沉 淀 能 在 氨 试 液 中 微 溶 ,但 在 硝酸 中 几乎 
不 溶 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ， 滴 加 握 试 液 ， 省 即 游离 ， 加 三 氰 甲 
烷 振 播 ， 三 氯 甲 烷 层 显 黄 色 或 红 棕色 。 

碘 化 物 

(1) 取 供 试 品 洲 液 ， 滴 加 硝酸 银 试 液 ， 即 生成 黄色 凝 乳 
状 沉淀 ; 分离， 沉淀 在 硝酸 或 氨 试 液 中 均 不 溶解 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ， 加 少量 的 毛 试 液 ， 碘 即 游离 ;如 加 
三 毛 甲 烷 振 摇 ， 三 毛 甲 烷 层 显 紫色 ;如 加 淀粉 指示 液 ， 溶 液 
显 蓝 色 。 

硼酸 盐 

(1) 取 供 试 品 溶液 ， 加 盐酸 成 酸性 后 ， 能 使 姜黄 试纸 变 
成 棕 红 色 ; 放置 干燥 ， 颜 色 即 变 深 ， 用 和 氮 试 液 湿润 ， 即 变 为 
绿 黑色 。 

(2) 取 供 试 品 ， 加 硫酸 ,混合 后 ， 加 甲醇 ， 点 火 燃 烧 ， 
即 发 生 边 缘 带 绿色 的 火焰 。 

碳酸 盐 与 碳酸 氧 盐 

(1) 取 供 试 品 溶液 ， 加 稀 酸 ， 即 泡 沸 ， 发 生 二 氧化 碳 气 ， 
导 和 人 和 氢 氧 化 钙 试 液 中 ， 即 生成 白色 沉淀 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ， 加 硫酸 镁 试 液 ， 如 为 碳酸 盐 溶 液 ， 
即 生成 白色 沉淀 ;如 为 碳酸 氢 盐 溶液 ， 须 煮沸 ， 始 生成 白色 
沉淀 。 

(3) 取 供 试 品 溶液 ， 加 酚 枉 指示 液 ， 如 为 碳酸 盐 溶 
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液 ， 即 显 深 红色 ， 如 为 碳酸 氢 盐 溶液 ， 不 变色 或 仅 显 微 
红色 。 

镁 盐 

(1) 取 供 试 品 溶液 ， 加 氨 试 液 ， 即 生成 白色 沉淀 ; 滴 加 
氧化 按 试 液 ， 沉 淀 溶解 ， 再 加 磷酸 氢 二 钠 试 液 1 滴 ， 振 播 ， 
即 生成 白色 沉淀 。 分 离 ， 沉 淀 在 氨 试 液 中 不 溶解。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ， 加 氢 氧 化 钠 试 液 ， 即 生成 白色 沉淀 。 
分 离 ， 沉 淀 分 成 两 份 ， 一 份 中 加 过 量 的 氢 氧 化 钠 试 液 ， 沉 淀 
不 溶解 ， 另 一 份 中 加 碳 试 液 ， 沉 淀 转 成 红 棕 色 。 

醋酸 盐 

(了 D 取 供 试 品 ， 加 硫酸 和 乙醇 后 ， 加 热 ， 即 分 解 产 生 乙 
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光谱 法 (spectrometry) 是 基于 物质 与 电磁 辐射 作用 时 ， 
测量 由 物质 内 部 发 生 量子 化 的 能 级 之 间 的 跃迁 而 产生 的 发 
射 、 吸 收 或 散射 辐射 的 波长 和 强度 进行 分 析 的 方法 。 按 不 同 
的 分 类 方式 ， 光 谱 法 可 分 为 发 射 光谱 法 、 吸 收 光谱 法 、 散 射 
光谱 法 ; 或 分 为 原子 光谱 法 和 分 子 光谱 法 ; 或 分 为 能 级 谱 ， 
电子 、 振 动 、 转 动 光谱 ， 电 子 自 旋 及 核 自 旋 谱 等 。 

质谱 法 (mass spectrometry，MS) 是 在 离子 源 中 将 分 子 
解 离 成 气态 离子 ， 测 定 生成 离子 的 质量 和 强度 (质谱 )， 进 行 
定性 和 定量 分 析 的 一 种 常用 谱 学 分 析 方 法 。 严 格 地 讲 ， 质 谱 
法 不 属于 光谱 法 范畴 ， 但 基于 其 谱 图 表达 的 特征 性 与 光谱 法 
类 似 ， 故 通常 将 其 与 光谱 法 归 为 一 类 。 

分 光 光 度 法 是 光谱 法 的 重要 组 成 部 分 ， 是 通过 测定 被 测 
物质 在 特定 波长 处 或 一 定 波长 范围 内 的 吸光 度 或 发 光 强 度 ， 
对 该 物质 进行 定性 和 定量 分 析 的 方法 。 常 用 的 技术 包括 紫 
外 -可 见 分 光 光 度 法 、 红 外 分 光 光 度 法 、 荧 光 分 光 光 度 法 和 
原子 吸收 分 光 光 度 法 等 。 可 见 光 区 的 分 光 光 度 法 在 早期 被 称 
为 比 色 法 。 

光 散 射 法 是 测量 由 于 溶液 亚 微观 的 光学 密度 不 均一 产生 
的 散射 光 ， 这 种 方法 在 测量 具有 1000 到 数 亿 分 子 量 的 多 分 
散 体系 的 平均 分 子 量 方面 有 重要 作用 。 拉 曼 光谱 法 是 一 种 非 
弹性 光 散 射 法 ， 是 指 被 测 样品 在 强烈 的 单 色光 (通常 是 激光 ) 
照射 下 光 发 生 散射 时 ， 分 析 被 测 样品 发 出 的 散射 光 频 率 位 移 
的 方法 。 上 述 这 些 方 法 所 用 的 波长 范围 包括 从 紫外 光 区 至 红 
外 光 区 。 为 了 令 述 方便 ， 光 谱 范 围 大 致 分 成 紫外 区 (190 一 
400nm) ， 可 见 区 (400 一 760nm) ， 近 红外 区 (760 一 2500nm) ， 
红外 区 (2. 5~40km 或 4000~250cm-:) 。 所 用 仪器 为 紫外 分 
光 光 度 计 、 可 见 分 光 光 度 计 ( 或 比 色 计 )、 近 红外 分 光 光 度 
计 、 红 外 分 光 光 度 计 、 荧 光 分 光 光 度 计 或 原子 吸收 分 光 光 度 
计 ， 以 及 光 散 射 计 和 拉 曼 光谱 仪 。 为 保证 测量 的 精密 度 和 准 
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酸 乙 栈 的 香气。 、 

(2) 取 供 试 品 的 中 性 溶液 ， 加 三 氧化 铁 试 液 1 滴 ， 溶 液 
呈 深 红色 ， 加 稀 无 机 酸 ， 红 色 即 褪去 。 

磷酸 盐 

(1) 取 供 试 品 的 中 性 溶液 ， 加 硝酸 银 试 液 ， 即 生成 浅黄 
色 沉淀 分离， 沉淀 在 氨 试 液 或 稀 硝酸 中 均 易 溶解 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ， 加 氢化 外 镁 试 液 ， 即 生成 白色 结晶 
性 沉淀。 

(3) 取 供 试 品 溶液 ， 加 钻 酸 匀 试 液 与 硝酸 后 ， 加 热 即 生 
成 黄色 沉淀 ， 分离， 沉淀 能 在 氨 试 液 中 溶解。 


确 度 ， 所 用 仪器 应 按照 国家 计量 检定 规程 或 药典 通则 中 各 光 
谱 法 的 相应 规定 ， 定 期 进行 校正 检定 。 

原理 和 术语 单 色光 辐射 穿 过 被 测 物质 溶液 时 ， 在 一 定 
的 浓度 范围 内 被 该 物质 吸收 的 量 与 该 物质 的 浓度 和 液 层 的 厚 
度 ( 光 路 长 度 ) 成 正比 ， 其 关系 可 以 用 朗 伯 -比尔 定律 表述 
如 下 : 


A=lg 未 =Ecl 


式 中 A 为 吸光 度 ; 

了 为 透 光 率 ; 

EE 为 吸收 系数 ， 常 用 的 表示 方法 有 的 ， 其 物理 意义 为 
当 溶 液 浓度 为 1% (g/ml) ， 液 层 厚度 为 lem 时 的 吸 
光度 数值 ; 

c 为 100ml 溶液 中 所 含 物 质 的 重量 ( 按 干 燥 品 或 无 水 
物 计算 ) ，g; 

/为 液 层 厚度 ，cm。 

上 述 公式 中 吸收 系数 也 可 以 摩尔 吸收 系数 s 来 表示 ， 其 
物理 意义 为 溶液 浓度 c 为 lmol/L 和 液 层 厚度 为 lcm 时 的 吸 
光度 数值 。 在 最 大 吸收 波长 处 摩尔 吸收 系数 表示 为 emu 。 

物质 对 光 的 选择 性 吸收 波长 ， 以 及 相应 的 吸收 系数 是 
该 物质 的 物理 常数 。 在 一 定 条 件 下 ， 物 质 的 吸收 系数 是 恒 
定 的 ， 且 与 人 射 光 的 强度 、 吸 收 池 厚度 及 样品 浓度 无 关 。 
当 已 知 某 纯 物 质 在 一 定 条 件 下 的 吸收 系数 后 ， 可 用 同样 条 
件 将 该 供 试 品 配 成 溶液 ， 测 定 其 吸光 度 ， 即 可 由 上 式 计算 
出 供 试 品 中 该 物质 的 含量 。 在 可 见 光 区 ， 除 某 些 物质 对 光 
有 吸收 外 ， 很 多 物质 本 身 并 没有 吸收 ， 但 可 在 一 定 条 件 下 
加 入 显 色 试 剂 或 经 过 处 理 使 其 显 色 后 再 测定 ， 故 又 称 之 为 
比 色 分 析 。 

化 学 因素 或 仪器 变化 可 引起 盘 伯 -比尔 定律 的 偏离 。 由 
于 溶质 间或 溶质 与 溶剂 的 缔 合 及 溶质 解 离 等 引起 溶质 浓度 改 
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变 ， 将 产生 明显 的 朗 伯 -比尔 定律 偏离 。 非 单 色 人 射 光 、 狭 
颖 宽度 效应 和 杂 散 光 等 仪器 因素 都 会 造成 朗 伯 -比尔 定律 的 
偏离 。 

原子 吸收 过 程 基本 上 遵从 朗 伯 -比尔 定律 ， 吸 光度 与 待 
测 元 素 的 原子 数目 呈正 比 关 系 。 据 此 ， 可 建立 标准 曲线 并 根 
据 溶 液 的 吸收 值 计算 溶液 中 元 素 的 浓度 。 

荧光 发 射 光谱 是 经 光照 射 的 活性 物质 的 发 射 光 分 布 光谱 
图 ， 它 以 被 激发 物质 发 射 光 的 强度 为 纵 坐 标 ， 以 发 射 光 的 波 
长 为 横 坐 标 。 荧 光 激 发 光谱 是 激发 光 分 布 光 谱 图 ， 它 以 被 激 
发 物质 发 射 光 的 强度 为 纵 坐 标 ， 以 人 射 (激发 ) 光 波长 为 横 坐 
标 。 如 同 在 吸收 光谱 中 一 样 ， 有 机 化 合 物 荧光 所 履 盖 的 电磁 
波光 谱 重要 的 区 域 包 括 紫 外 区 、 可 见 区 和 近 红 外 区 等 ， 在 
250 一 800nm 范围 。 当 分 子 吸收 光 辐 射 后 ， 能 量 以 热能 的 方 
式 消 散 或 以 与 吸收 波长 相同 或 更 长 的 光 辐 射 释放 。 光 的 吸收 
和 发 射 都 是 由 于 电子 在 分 子 不 同 能 级 间 、 不 同 轨道 间 发 生 夏 
迁 造 成 的 。 在 光 的 吸收 和 发 射 间 存 在 时 间 延 迟 ， 对 于 大 多 数 
有 机 荧光 化 合 物 溶液 ， 这 一 时 间 间 隔 也 就 是 分 子 位 于 激发 态 
的 时 间 ， 大 约 为 10 "一 10 一 秒 。 荧 光 的 寿命 很 得， 可 与 磷 
光 相 区 别 ， 后 者 的 寿命 一 般 为 10“ 秒 到 几 分 钟 。 

拉 曼 散射 活性 是 一 种 分 子 特性 (单位 cm'/g)， 它 决定 随 
机 取向 样品 中 所 观察 的 拉 曼 谱 带 强度 。 拉 曼 散 射 活 性 由 产生 
的 分 子 极 化 所 决定 ， 极 化 使 分 子 运动 而 产生 拉 曼 位 移 谱 带 。 
一 般 ， 拉 曼 谱 带 的 强度 与 样品 的 浓度 呈正 比 关系 。 

当 各 论 正文 品种 中 给 出 红外 光谱 或 拉 曼 光谱 数据 时 ， 字 
母 S、M、 刺 分 别 代表 强 峰 、 中 等 强度 峰 和 弱 峰 ;sh 为 户 
峰 ，bd 为 宽 峰 ，v 表示 非常 的 意思 。 

各 光谱 法 相对 适用 性 

对 于 多 数 药物 ， 紫 外 -可 见 光 谱 法 定量 测量 的 准确 度 和 
灵敏 度 要 比 近 红 外 和 红外 光谱 法 高 。 物 质 的 紫外 -可 见 光 谱 
通常 专属 性 差 ， 但 是 很 适合 作 定量 分 析 ， 对 于 大 多 数 物质 也 
是 有 用 的 辅助 鉴别 方法 。 近 年 来 ， 近 红外 光谱 法 的 应 用 日 益 
广泛 ， 特 别 是 在 大 量 样品 的 快速 鉴别 和 水 分 测定 方面 。 近 红 
外 光谱 特别 适合 测定 羟基 和 氨基 ， 例 如 乙醇 中 的 水 分 ， 氨 基 
存在 时 的 羟基 ， 碳 氢化 合 物 中 的 乙醇 ， 以 及 叔 胺 存在 时 的 伯 
胺 和 仲 胺 等 。 

在 不 含 光学 异 构 体 的 情况 下 ， 任 何 一 个 化 合 物 都 有 一 个 
特定 红外 光谱 ， 光 学 异 构 体 具有 相同 的 红外 光谱 。 但 是 ， 某 
些 化 合 物 在 固态 时 会 表现 出 多 晶 型 ， 多 晶 型 会 导致 红外 光谱 
的 差异 通常， 结构 中 微小 的 差别 会 使 红外 光谱 有 很 明显 的 
差别 。 在 红外 光谱 中 呈现 大 量 的 吸收 峰 ， 有 时 不 需 进行 预先 
分 离 ， 也 可 以 定量 测定 成 分 已 知 的 混合 物 中 的 某 个 特定 
成 分 。 

拉 曼 和 红外 光谱 对 于 不 同 的 官能 团 具 有 不 同 的 相对 灵敏 
度 ， 例 如 ， 拉 曼 光 谱 对 碳 硫 键 和 碳 碳 键 特别 灵敏 ， 更 容易 鉴 
别 某 些 芳 香 化 合 物 。 水 有 很 强 的 红外 吸收 但 其 拉 曼 散射 却 特 
别 弱 。 因 此 ， 拉 曼 光 谱 几 乎 不 受 水 的 影响 ， 对 含水 物 的 鉴别 
很 有 用 。 拉 曙光 谱 有 两 个 主要 不 足 : 一 是 最 低 检测 浓度 通常 
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为 10-: 一 10-?mol/L， 二 是 许多 物质 中 的 杂质 会 发 出 荧光 干 
扰 拉 曼 散 射 信号 的 检测 。 

光 反 射 测量 法 提供 的 红外 光谱 信息 与 发 射 光 测量 法 的 相 
似 。 由 于 光 反 射 测量 法 仅 探 测 样 品 的 表面 成 分 ， 克 服 了 与 光 
学 厚度 和 物质 散射 性 相关 的 困难 。 因 此 ， 反 射 测量 用 于 强 吸 
收 物质 的 检测 更 容易 。 一 种 常用 于 红外 反射 光 检 测 的 特殊 技 
术 被 称 为 衰减 全 反射 (ATR)， 也 被 称 为 多 重 内 反射 (MIR)。 
ATR 技术 的 灵敏 度 很 高 ， 但 重 现 性 较 差 ， 不 是 一 个 可 靠 的 
定量 技术 ， 除 非 每 个 待 测 成 分 都 有 合适 的 内 标 。 

荧光 分 光 光度 法 比 紫外 分 光 光度 法 的 灵敏度 高 。 在 荧光 
光谱 中 ， 空 白 溶液 的 信号 很 低 ， 以 致 由 背景 发 射 产生 的 干扰 
要 小 得 多 。 通常， 浓度 低 于 10-* mol/L 的 化 合 物 几 乎 不 能 
用 吸收 光谱 测定 ， 而 荧光 光谱 的 测定 浓度 可 以 低 至 10-7 ~ 
10 -8 mol/L。 

对 照 品 的 使 用 

在 鉴别 、 检 查 和 定量 测定 中 ， 使 用 对 照 品 进行 比较 时 ， 
应 保证 供 试 品 和 对 照 品 在 相同 的 条 件 下 进行 测量 。 这 些 条 件 
包括 波长 的 设 定 ， 狭 缝 宽度 的 调整 ， 吸 收 池 的 位 置 和 校正 以 
及 透 光 率 水 平 。 吸 收 池 在 不 同 波长 下 透 光 率 可 能 会 有 差异 ， 
必要 时 ， 应 对 吸收 池 进行 多 波长 点 的 校正 。 

“ 同 法 制备 "、“ 相 同 溶液 ”等 描述 ， 实 际 上 是 指 对 照样 
品 ( 通 常 是 对 照 品 ) 和 供 试 样品 应 同 法 制备 ， 同 法 检测 。 在 制 
备 对 照 品 溶液 时 ， 制 备 的 溶液 浓度 (例如 10% 以 内 ) 只 是 其 
望 浓度 的 近似 值 ， 而 吸光 度 的 计算 则 以 精确 的 称 量 为 基础 ; 
如 果 没 有 使 用 预先 干燥 的 对 照 品 ， 吸 光度 则 应 按 无 水 物 
计算 。 

“同时 测定 ”"、“ 同 时 测量 ”等 描述 ， 是 指 特定 空白 溶液 
的 吸光 度 、 对 照 品 溶液 的 吸光 度 和 供 试 品 溶液 的 吸光 度 应 立 
即 依 序 测定 。 

0401 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 

紫外 -可 见 分 光 光 度 法 是 在 190~800nm 波长 范围 内 测定 
物质 的 吸光 度 ， 用 于 鉴别 、 杂 质 检查 和 定量 测定 的 方法 。 当 
光 穿 过 被 测 物质 溶液 时 ， 物 质 对 光 的 吸收 程度 随 光 的 波长 不 
同 而 变化 。 因 此 ， 通 过 测定 物质 在 不 同 波长 处 的 吸光 度 ， 并 
绘制 其 吸光 度 与 波长 的 关系 图 即 得 被 测 物质 的 吸收 光谱 。 从 
吸收 光谱 中 ， 可 以 确定 最 大 吸收 波长 ww 和 最 小 吸收 波长 
xm。 物质 的 吸收 光谱 具有 与 其 结构 相关 的 特征 性 。 因 此 ， 可 
以 通过 特定 波长 范围 内 样品 的 光谱 与 对 照 光谱 或 对 照 品 光谱 
的 比较 ， 或 通过 确定 最 大 吸收 波长 ， 或 通过 测量 两 个 特定 波 
长 处 的 吸收 比值 而 鉴别 物质 。 用 于 定量 时 ， 在 最 大 吸收 波长 
处 测量 一 定 浓度 样品 溶液 的 吸光 度 ， 并 与 一 定 浓度 的 对 照 溶 
液 的 吸光 度 进行 比较 或 采用 吸收 系数 法 求 算出 样品 溶液 的 浓度 。 

仪器 的 校正 和 检定 

1. 波长 ”由 于 环境 因素 对 机 械 部 分 的 影响 ， 仪 器 的 波长 
经 常会 略 有 变动 ， 因 此 除 应 定期 对 所 用 的 仪器 进行 全 面 校正 
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检定 外 ， 还 应 于 测定 前 校正 测定 波长 。 常 用 冬 灯 中 的 较 强 谱 
线 237. 83nm，253. 65nm，275. 28nm，296. 73nm，313. 16nm， 
334. 15nm, 365. 02nm，404. 66nm，435. 83nm， 546. 07nm 与 
576. 96nm; 或 用 仪器 中 气 灯 的 486. 02nm 与 656. 10nm 谱 线 进 
行 校正 ; 詹 玻 璃 在 波长 279. 4nm，287. 5nm，333. 7nm，360. 9nm， 
418. 5nm，460. 0nm，484. 5nm，536. 2nm 与 637. 5nm 处 有 尖锐 吸 
收 峰 ， 也 可 作 波 长 校正 用 ， 但 因 来 源 不 同 或 随 着 时 间 的 推移 
会 有 微小 的 变化 ， 使 用 时 应 注意 ; 近年 来 ， 常 使 用 高 氢 酸 多 
溶液 校正 双 光 束 仪器 ， 以 10% 高 氢 酸 溶液 为 溶剂 ， 配 制 含 
氧化 饮 (Ho:O;) 4% 的 溶液 ， 该 溶液 的 吸收 峰 波 长 为 
241. 13nm，278. 10nm, 287.18nm, 333.44nm, 345.47nm, 
361. 31nm， 416. 28nm， 451. 30nm, 485.29nm, 536, 64nm 
和 640. 52nm。 

仪器 波长 的 允许 误差 为 : 紫外 光 区 士 lnm，500nm 附近 
士 2nm。 

2. 吸光 度 的 准确 度 ”可 用 重 铬 酸 钾 的 硫酸 溶液 检定 。 
取 在 120C 干 燥 至 恒 重 的 基准 重 铬 酸 钾 约 60mg， 精 密 称 定 ， 
用 0.005mol/L 硫酸 溶液 溶解 并 稀释 至 1000ml， 在 规定 的 波 
长 处 测定 并 计算 其 吸收 系数 ， 并 与 规定 的 吸收 系数 比较 ， 应 
符合 表 中 的 规定 。 


235( 最 小 ) | 257( 最 大 ) | 313( 最 小 ) |350( 最 大 ) 


106.6 


吸收 系数 (EE} 冯 》 
的 规定 什 

吸收 系数 (El%) 
的 许可 范围 


105. 5~ 


3, 杂 散 光 的 检查 ”可 按 下 表 所 列 的 试剂 和 浓度 ， 配 制 
成 水 溶液 ， 置 1cm 石英 吸收 池 中 ， 在 规定 的 波长 处 测定 透 


光 率 ， 应 符合 表 中 的 规定 。 


浓度 /%(g/ml) | 测定 用 波长 /nm 
1. 00 220 | 
5. 00 


对 溶剂 的 要 求 

含有 杂 原 子 的 有 机 溶剂 ,通常 均 具有 很 强 的 末端 吸收 。 
因此 ， 当 作 溶 剂 使 用 时 ， 它 们 的 使 用 范围 均 不 能 小 于 截止 使 
用 波长 。 例 如 甲醇 、 乙 醇 的 截止 使 用 波长 为 205nm。 另 外 ， 
当 溶 剂 不 纯 时 ， 也 可 能 增加 干扰 吸收 。 因 此 ， 在 测定 供 试 品 
前 ， 应 先 检查 所 用 的 溶剂 在 供 试 品 所 用 的 波长 附近 是 否 符 合 
要 求 ， 即 将 溶剂 置 lcm 石英 吸收 池 中 ， 以 空气 为 空白 ( 即 空 
白光 路 中 不 置 任何 物质 ) 测 定 其 吸光 度 。 溶 剂 和 吸收 池 的 吸 
光度 ， 在 220 一 240nm 范围 内 不 得 超过 0.40， 在 241 ~ 
‘250nm 范围 内 不 得 超过 0. 20， 在 251~300nm 范围 内 不 得 超 
过 0.10, 在 300nm 以 上 时 不 得 超过 0. 05。 

测定 法 

测定 时 ， 除 另 有 规定 外 ， 应 以 配制 供 试 品 溶液 的 同 批 溶 


透 光 率 /%” 
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剂 为 空白 对 照 ， 采 用 lcm 的 石英 吸收 池 ， 在 规定 的 吸收 峰 
波长 土 2nm 以 内 测试 几 个 点 的 吸光 度 , 或 由 仪器 在 规定 波 
长 附近 自动 扫描 测定 ， 以 核对 供 试 品 的 吸收 峰 波 长 位 置 是 否 
正确 。 除 男 有 规定 外 ， 吸 收 峰 波长 应 在 该 品种 项 下 规定 的 波 
长 土 2nm 以 内 ， 并 以 吸光 度 最 大 的 波长 作为 测定 波长 。 一 般 
供 试 品 溶液 的 吸光 度 读数 ， 以 在 0. 3 一 0. 7 之 间 为 宜 。 仪 器 
的 狭 链 波 带宽 度 宜 小 于 供 试 品 吸收 带 的 半 高 宽度 的 十 分 之 
一 ， 理 则 测 得 的 吸光 度 会 偏 低 ; 狭 锋 宽 度 的 选择 ， 应 以 减 
小 狭 缝 宽度 时 供 试 品 的 吸光 度 不 再 增 大 为 准 。 由 于 吸收 池 
和 溶剂 本 身 可 能 有 空白 吸收 ， 因 此 测定 供 试 品 的 吸光 度 后 
应 减 去 空白 读数 ， 或 由 仪器 自动 扣除 空白 读数 后 再 计算 
含量 。 

当 溶 液 的 pH 值 对 测定 结果 有 影响 时 ， 应 将 供 试 品 溶液 
的 pH 值 和 对 照 品 溶液 的 pH 值 调 成 一 致 。 

1. 鉴别 和 检查 ”分 别 按 各 品种 项 下 规定 的 方法 进行 。 

2. 含量 测定 ”一般 有 以 下 几 种 方法 。 

(1) 对 照 品 比较 法 ” 按 各 品种 项 下 的 方法 ， 分别 配 制 供 
试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 ， 对 照 品 溶液 中 所 含 被 测 成 分 的 量 
应 为 供 试 品 溶液 中 被 测 成 分 规定 量 的 100% 土 10%， 所 用 
溶剂 也 应 完全 一 致 ， 在 规定 的 波长 处 测定 供 试 品 溶液 和 对 
照 品 溶液 的 吸光 度 后 ， 按 下 式 计 算 供 试 品 中 被 测 溶液 的 
浓度 ， 

cx™= (Ax/Ar)cr 
式 中 cx 为 供 试 品 溶液 的 浓度 ，; 
Ax 为 供 试 品 溶液 的 吸光 度 ; 
cr 为 对 照 品 溶液 的 浓度 ; 
Ar 为 对 照 品 溶液 的 吸光 度 。 

(2) 吸 收 系数 法 ” 按 各 品种 项 下 的 方法 配制 供 试 品 溶液 ， 
在 规定 的 波长 处 测定 其 吸光 度 ， 再 以 该 品种 在 规定 条 件 下 的 
吸收 系数 计算 含量 。 用 本 法 测定 时 ， 吸 收 系数 通常 应 大 于 
100， 并 注意 仪器 的 校正 和 检定 。 

(3) 计算 分 光 光 度 法 ”计算 分 光 光 度 法 有 多 种 ， 使 用 时 
应 按 各 品种 项 下 规定 的 方法 进行 。 当 吸光 度 处 在 吸收 曲线 的 
陡然 上 升 或 下 降 的 部 位 测定 时 ， 波 长 的 微小 变化 可 能 对 测定 
结果 造成 显著 影响 ， 故 对 照 品 和 供 试 品 的 测试 条 件 应 尽 可 能 
一 致 。 计 算 分 光 光 度 法 一 般 不 宜 用 作 含 量 测定 。 

(4) 比 色 法 “” 供 试 品 本 身 在 紫外 -可 见 光 区 没有 强 吸 收 ， 
或 在 紫外 光 区 虽 有 吸收 但 为 了 避免 干扰 或 提高 灵敏 度 ， 可 加 
人 适当 的 显 色 剂 ， 使 反应 产物 的 最 大 吸收 移 至 可 见 光 区 ， 这 
种 测定 方法 称 为 比 色 法 。 

用 比 色 法 测定 时 ， 由 于 显 色 时 影响 显 色 深浅 的 因素 较 
多 ， 应 取 供 试 品 与 对 照 品 或 标准 品 同时 操作 。 除 另 有 规定 
外 ， 比 色 法 所 用 的 空白 系 指 用 同体 积 的 溶剂 代替 对 照 品 或 供 
试 品 溶液 ， 然 后 依次 加 入 等 量 的 相应 试剂 ， 并 用 同样 方法 处 
理 。 在 规定 的 波长 处 测定 对 照 品 和 供 试 品 溶液 的 吸光 度 后 ， 
按 上 述 (1) 法 计算 供 试 品 浓度 。 

当 吸 光度 和 浓度 关系 不 呈 良 好 线性 时 ， 应 取 数 份 梯度 量 
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的 对 照 品 溶液 ， 用 溶剂 补充 至 同一 体积 ， 显 色 后 测定 各 份 溶 
液 的 吸光 度 ， 然 后 以 吸光 度 与 相应 的 浓度 绘制 标准 曲线 ， 再 
根据 供 试 品 的 吸光 度 在 标准 曲线 上 查 得 其 相应 的 浓度 ， 并 求 
出 其 含量 。 

0402 红外 分 光 光 度 法 

红外 分 光 光 度 法 是 在 4000~400cm ! 波 数 范围 内 测定 物 
质 的 吸收 光谱 ， 用 于 化 合 物 的 鉴别 、 检 查 或 含量 测定 的 方 
法 。 除 部 分 光学 异 构 体 及 长 链 烷 烃 同 系 物 外 ， 几 乎 没有 两 个 
化 合 物 具 有 相同 的 红外 光谱 ， 据 此 可 以 对 化 合 物 进行 定性 和 
结构 分 析 ; 化 合 物 对 红外 辐射 的 吸收 程度 与 其 浓度 的 关系 符 
合 朗 伯 -比尔 定律 ， 是 红外 分 光 光 度 法 定量 分 析 的 依据 。 

仪器 及 其 校正 

可 使 用 健 里 叶 变 换 红 外 光谱 仪 或 色散 型 红外 分 光 光 上 度 
计 。 用 育 茶 乙烯 薄膜 (厚度 约 为 0. 04mm) 校 正 仪 器 ,绘制 其 
光谱 图 ， 用 3027cm-!，285lcm- :，160l1cm !，1028cm!， 
907cm :处 的 吸收 峰 对 仪器 的 波 数 进 行 校正 。 傅 里 叶 变 换 红 
外 光谱 仪 在 3000cm ! 附 近 的 波 数 误差 应 不 大 于 土 5cm ，， 
在 1000cm ! 附 近 的 波 数 误差 应 不 大 于 十 lcem '，。 

用 聚 葵 乙 烯 薄膜 校正 时 ， 仪 器 的 分 辩 率 要 求 在 3110 一 
2850cm :范围 内 应 能 清晰 地 分 辨 出 7 个 峰 ， 峰 2851cm -与 
谷 2870cm : 之 间 的 分 辨 深度 不 小 于 18% 透 光 率 ， 峰 
1583cm- :与 谷 1589cm ! 之 间 的 分 辨 深度 不 小 于 12% 透 光 
率 。 仪 器 的 标 称 分 辨 率 ， 除 另 有 规定 外 ， 应 不 低 于 2cm '!。 

供 试 品 的 制备 及 测定 

通常 采用 压 片 法 、 糊 法 、 膜 法 、 溶 液 法 和 气体 吸收 法 等 
进行 测定 。 对 于 吸收 特别 强烈 、 或 不 透明 表面 上 的 覆盖 物 等 
供 试 品 ， 可 采用 如 衰减 全 反射 、 漫 反射 和 发 射 等 红外 光谱 方 
法 。 对 于 极 微 量 或 需 微 区 分 析 的 供 试 品 ， 可 采用 显 微 红外 光 
谱 方 法 测定 。 

1. 原料 药 鉴别 ” 除 另 有 规定 外 ， 应 按照 国家 药典 委员 
会 编订 的 《药品 红外 光谱 集 》 各 卷 收 载 的 各 光谱 图 所 规定 的 
方法 制备 样品 。 具 体操 作 技 术 参 见 《 药 品 红外 光谱 集 》 的 
说 明 。 

采用 固体 制 样 技术 时 ， 最 常 磁 到 的 问题 是 多 晶 现 象 ， 固 
体 样品 的 晶 型 不 同 ， 其 红外 光谱 往往 也 会 产生 差异 。 当 供 试 
品 的 实测 光谱 与 《药品 红外 光谱 集 》 所 收 载 的 标准 光谱 不 一 
致 时， 在 排除 各 种 可 能 影响 光谱 的 外 在 或 人 为 因素 后 ， 应 按 
该 药品 光谱 图 中 备注 的 方法 或 各 品种 项 下 规定 的 方法 进行 预 
处 理 ， 再 绘制 光谱 ， 比 对 。 如 未 规定 该 品种 供 药 用 的 晶 型 或 
预 处 理 方法 ， 则 可 使 用 对 照 品 ， 并 采用 适当 的 溶剂 对 供 试 品 
与 对 照 品 在 相同 的 条 件 下 同时 进行 重 结晶 ， 然 后 依法 绘制 光 
谱 ， 比 对 。 如 已 规定 特定 的 药 用 晶 型 ， 则 应 采用 相应 晶 型 的 
对 照 品 依法 比 对 。 

当 采 用 固体 制 样 技 术 不 能 满足 鉴别 需要 时 ， 可 改 用 溶液 
法 绘制 光谱 后 与 对 照 品 在 相同 条 件 下 绘制 的 光谱 进行 比 对 。 
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2. 制剂 鉴别 ”品种 鉴别 项 下 应 明确 规定 制剂 的 前 处 理 
方法 ,通常 采用 溶剂 提取 法 。 提 取 时 应 选择 适宜 的 溶剂 ， 以 
尽 可 能 减少 辅料 的 干扰 ， 避 免 导致 可 能 的 唱 型 转变 。 提 取 的 
样品 再 经 适当 干燥 后 依法 进行 红外 光谱 鉴别 。 

3. 多 组 分 原料 药 鉴别 ”不 能 采用 全 光谱 比 对 ， 可 借鉴 
【附注 了 “2(3)” 的 方法 ， 选 择 主要 成 分 的 若干 个 特征 谱 带 ， 
用 于 组 成 相对 稳定 的 多 组 分 原料 药 的 鉴别 。 

4. 晶 型 、 异 构 体 限度 检查 或 含量 测定 ” 供 试 品 制备 和 
具体 测定 方法 均 按 各 品种 项 下 有 关 规 定 操作 。 

【附注 】 

1. 各 品种 项 下 规定 “应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 X X 图 ) 
一 致 ”"”， 系 指 《 药 品 红外 光谱 集 》 各 卷 所 载 的 图 谱 。 同 一 化 
合 物 的 图 谱 若 在 不 同 卷 上 均 有 收 载 时 ， 则 以 后 卷 所 载 的 图 谱 
为 准 。 

2. 药物 制剂 经 握 取 处 理 并 依法 绘制 光谱 ， 比 对 时 应 注 
意 以 下 四 种 情况 : 

(1) 辅 料 无 干扰 ， 待 测 成 分 的 晶 型 不 变化 ， 此 时 可 直接 
与 原料 药 的 标准 光谱 进行 比 对 ; 

(2) 辅 料 无 干扰 ， 但 待 测 成 分 的 晶 型 有 变化 ， 此 种 情况 
可 用 对 照 品 经 同 法 处 理 后 的 光谱 比 对 ; 

《3) 待 测 成 分 的 晶 型 无 变化 ， 而 辅料 存在 不 同 程度 的 干 
扰 ， 此 时 可 参照 原料 药 的 标准 光谱 ， 在 指纹 区 内 选择 3 一 5 
个 不 受 辅料 干扰 的 待 测 成 分 的 特征 谱 带 作为 鉴别 的 依据 。 鉴 
别 时 ， 实 测 谱 带 的 波 数 误 差 应 小 于 规定 值 的 土 5cm”! 
(0. 5%); 

(4) 待 测 成 分 的 晶 型 有 变化 ， 辅 料 也 存在 干扰 ， 此 种 情 
况 一 般 不 宜 采 用 红外 光谱 鉴别 。 

3. 由 于 各 种 型 号 的 仪器 性 能 不 同 ， 供 试 品 制备 时 研磨 
程度 的 差异 或 吸水 程度 不 同等 原因 ， 均 会 影响 光谱 的 形状 。 
因此 ， 进 行 光谱 比 对 时 ， 应 考虑 各 种 因素 可 能 造成 的 影响 。 
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某 些 物质 受 紫 外 光 或 可 见 光照 射 激发 后 能 发 射出 比 激发 
光波 长 较 长 的 荧光 。 物 质 的 激发 光谱 和 荧光 发 射 光谱 ， 可 用 
于 该 物质 的 定性 分 析 。 当 激发 光 强 度 、 波 长 、 所 用 溶剂 及 温 
度 等 条 件 固 定时 ， 物 质 在 一 定 浓度 范围 内 ， 其 发 射 光 强 度 与 
溶液 中 该 物质 的 浓度 成 正比 关系 ， 可 以 用 于 该 物质 的 含量 测 
定 。 荧 光 分 光 光 度 法 的 灵敏 度 一 般 较 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 
高 ， 但 浓度 太 高 的 溶液 会 发 生 “ 自 熄灭 ”现象 ， 而 且 在 液 面 
附近 溶液 会 吸收 激发 光 ， 使 发 射 光 强度 下 降 ， 导 致 发 射 光 强 
度 与 浓度 不 成 正比 ， 故 荧光 分 光 光 度 法 应 在 低 浓度 溶液 中 
进行 。 

测定 法 

所 用 的 仪器 为 荧光 计 或 荧光 分 光 光 度 计 ， 按 各 品种 项 下 
的 规定 ， 选 定 激发 光波 长 和 发 射 光波 长 ， 并 制备 对 照 品 溶液 
和 供 试 品 溶液 。 


吉 训 其 
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通常 荧光 分 光 光 度 法 是 在 一 定 条 件 下 ， 测 定 对 照 品 溶液 
荧光 强度 与 其 浓度 的 线性 关系 。 当 线性 关系 良好 时 ， 可 在 每 
次 测定 前 ， 用 一 定 浓度 的 对 照 品 溶液 校正 仪器 的 灵敏 度 ;， 然 
后 在 相同 的 条 件 下 ， 分 别 读 到 对 照 品 溶液 及 其 试剂 空白 的 荧 
光 强 度 与 供 试 品 溶液 及 其 试剂 空白 的 荧光 强度 ， 用 下 式 计算 
供 试 品 浓度 : 


区 Rx— Rx 
* 及 .一 人 Ru 


式 中 cx 为 供 试 品 溶液 的 浓度 ; 
c: 为 对 照 品 溶液 的 浓度 ，; 
Rx 为 供 试 品 溶液 的 荧光 强度 ，; 
Rx 为 供 试 品 溶液 试剂 空白 的 荧光 强度 ， 
R; 为 对 照 品 溶液 的 荧光 强度 ， 
Rw 为 对 照 品 溶液 试剂 空白 的 荧光 强度 。 

因 荧 光 分 光 光 度 法 中 的 浓度 与 荧光 强度 的 线性 较 罕 ， 故 
(Rx 一 Rxsb)/(R, 一 Ri ) 应 控制 在 0.5 一 2 之 间 为 宜 ， 如 车 超 
过 ,应 在 调节 溶液 浓度 后 再 进行 测定 。 

当 浓 度 与 荧光 强度 明显 偏离 线性 时 ， 应 改 用 标准 曲线 法 
进行 含量 测定 。 

对 易 被 光 分 解 或 弛 列 时 间 较 长 的 品种 ， 为 使 仪器 灵敏 度 
定 标 准确 ， 避 免 因 激发 光 多 次 照射 而 影响 荧光 强度 ， 可 选择 
一 种 激发 光 和 发 射 光 波长 与 供 试 品 近似 而 对 光 稳 定 的 物质 配 
成 适当 浓度 的 溶液 ， 作 为 基准 溶液 。 例 如 蓝 色 荧光 可 用 硫酸 
奎 宁 的 稀 硫 酸 溶液 ， 黄 绿色 荧光 可 用 荧光 素 钠 水 溶液 ， 红 色 
荧光 可 用 罗丹 明 B 水 溶液 等 。 在 测定 供 试 品 溶液 时 选择 适 
当 的 基准 溶液 代替 对 照 品 溶液 校正 仪器 的 灵敏 度 。 

【附注 】 荧 光 分 光 光 度 法 因 灵 敏 度 高 ， 故 应 注意 以 下 干 
扰 因 素 。 

(1) 溶 剂 不 纯 会 带 入 较 大 误差 ， 应 先 做 空白 检查 ， 必 要 
时 ， 应 用 玻璃 磨 口 蒸 馅 器 蒸 饮 后 再 用 。 

(2) 溶 液 中 的 悬浮 物 对 光 有 散射 作用 ， 必 要 时 ， 应 用 垂 
熔 玻 璃 滤器 滤 过 或 用 离心 法 除去 。 

(3) 所 用 的 玻璃 仪器 与 测定 池 等 也 必须 保持 高 度 洁净 。 

(4) 温 度 对 荧光 强度 有 和 较 大 的 影响 ,测定 时 应 控制 温度 
一 致 。 

(5) 湾 液 中 的 溶 氧 有 降低 荧光 作用 ， 必 要 时 可 在 测定 前 
通 人 惰性 气体 除 氧 。 

(6) 测 定时 需 注意 溶液 的 pH 值 和 试剂 的 纯度 等 对 荧光 
强度 的 影响 。 


Xe 
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原子 吸收 分 光 光 度 法 的 测量 对 象 是 呈 原 子 状态 的 金属 
元 素 和 部 分 非 金属 元 素 ， 是 基于 测量 蒸气 中 原子 对 特征 电 
磁 辐 射 的 吸收 强度 进行 定量 分 析 的 一 种 仪器 分 析 方 法 。 原 子 
吸收 分 光 光 度 法 遵循 分 光 光 度 法 的 吸收 定律 ， 一 般 通 过 比较 
对 照 品 溶液 和 供 试 品 溶液 的 有 吸光度， 计算 供 试 品 中 待 测 元 素 
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的 含量 。 

对 仪器 的 一 般 要 求 

所 用 仪器 为 原子 吸收 分 光 光 度 计 ， 它 由 光源 、 原 子 化 
器 、 单 色 器 、 背 景 校正 系统 、 自 动 进 样 系统 和 检测 系统 等 
组 成 。 

1. 光源 常用 待 测 元 素 作 为 阴极 的 空心 阴极 灯 。 

2. 原子 化 器 主要 有 四 种 类 型 : 火焰 原子 化 器 、 石 墨 
炉 原 子 化 器 、 和 毛 化 物 发 生 原 子 化 器 及 冷 蒸气 发 生 原子 化 器 。 

( 切 火 焰 原 子 化 器 由 和 努 化 器 及 燃烧 灯头 等 主要 部 件 组 
成 。 其 功能 是 将 供 试 品 溶液 雾 化 成 气 溶 胶 后 ， 再 与 燃气 混 
合 ， 进 入 燃烧 灯头 产生 的 火焰 中 ， 以 于 燥 、 蒸 发 、 离 解 供 试 
品 ， 使 待 测 元 素 形 成 基态 原子 。 燃 烧火 焰 由 不 同 种 类 的 气体 
混合 物产 生 ， 常 用 乙 抉 -空气 火焰 。 改 变 燃气 和 助燃 气 的 种 
类 及 比例 可 控制 火焰 的 温度 ， 以 获得 较 好 的 火焰 稳定 性 和 测 
定 灵 敏 度 。 

(2) 石 黑 炉 原子 化 器 ”由 电热 石墨 炉 及 电源 等 部 件 组 成 。 
其 功能 是 将 供 试 品 溶液 干燥 、 灰 化 ， 再 经 高 温 原 子 化 使 待 测 
元 素 形 成 基态 原子 。 一 般 以 石墨 作为 发 热 体 ， 炉 中 通 入 保护 
气 ， 以 防 氧 化 并 能 输送 试 样 燕 气 。 

(3) 和 氢化 物 发生 原 子 化 器 由 氢化 物 发 生 器 和 原子 吸收 
池 组 成 ， 可 用 于 砷 、 钞 、 铅 、 锅 、 硒 、 锡 、 镜 等 元 素 的 测 
定 。 其 功能 是 将 待 测 元 素 在 酸性 介质 中 还 原 成 低 沸 点 、 易 受 
热 分 解 的 所 化物， 再 由 载 气 导 和 人 由 石英 管 、 加 热 器 等 组 成 的 
原子 吸收 池 ， 在 吸收 池 中 氢化 物 被 加 热 分 解 ， 并 形成 基态 
原子 。 

(4) 冷 蒸气 发 生 原 子 化 器 ”由 未 蒸气 发 生 器 和 原子 吸收 
池 组 成 ， 专 门 用 于 孙 的 测定 。 其 功能 是 将 供 试 品 溶液 中 的 汞 
离子 还 原 成 示 蒸 气 ， 再 由 载 气 导 和 石英 原子 吸收 池 进 行 
测定 。 

3. 单 色 器 ”其 功能 是 从 光源 发 射 的 电磁 辐射 中 分 离 出 
所 需要 的 电磁 辐射 ， 仪 器 光路 应 能 保证 有 良好 的 光谱 分 辨 率 
和 在 相当 罕 的 光谱 带 (0. 2nm) 下 正常 工作 的 能 力 ， 波 长 范围 
一 般 为 190. 0 一 900. 0nm。 

4. 背景 校正 系统 ”背景 干扰 是 原子 吸收 测定 中 的 常见 
现象 。 背 景 吸 收 通 常 来 源 于 样品 中 的 共存 组 分 及 其 在 原子 化 
过 程 中 形成 的 次 生 分 子 或 原子 的 热 发 射 、 光 吸收 和 光 散 射 
等 。 这 些 干扰 在 仪器 设计 时 应 设法 予以 克服 。 常 用 的 背景 校 
正法 有 以 下 四 种 : 连续 光源 (在 紫外 区 通常 用 气 灯 ) 、 塞 曼 效 
应 、 自 吸 效应 、 非 吸收 线 等 。 

在 原子 吸收 分 光 光 度 分 析 中 ， 必 须 注意 背景 以 及 其 他 原 
因 等 对 测定 的 干 拢 。 仪 器 某 些 工作 条 件 ( 如 波长 、 狭 矣 、 原 
子 化 条 件 等 ) 的 变化 可 影响 灵敏 度 、 稳 定 程度 和 干扰 情况 。 
在 火焰 法 原子 吸收 测定 中 可 采用 选择 适宜 的 测定 谱 线 和 狭 
钾 、 改 变 火焰 温度 、 加 入 络 合 剂 或 释放 剂 、 采 用 标准 加 入 法 
等 方法 消除 干扰 ; 在 石墨 炉 原 子 吸 收 测定 中 可 采用 选择 适宜 
的 背景 校正 系统 、 加 入 适宜 的 基体 改进 剂 等 方法 消除 干扰 。 
具体 方法 应 按 各 品种 项 下 的 规定 选用 。 
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5. 检测 系统 ”由 检测 器 、 信 号 处 理 器 和 指示 记录 器 组 
成 ， 应 具有 较 高 的 灵敏 度 和 较 好 的 稳定 性 ， 并 能 及 时 跟踪 吸 
收 信号 的 急速 变化 。 

测定 法 

第 一 法 (标准 曲线 法 ) 在 仪器 推荐 的 浓度 范围 内 ， 除 另 
有 规定 外 ， 制 备 含 待 测 元 素 不 同 浓度 的 对 照 品 溶液 至 少 5 
份 ， 浓 度 依次 递增 ， 并 分 别 加 入 各 品种 项 下 制备 供 试 品 溶液 
的 相应 试剂 ， 同 时 以 相应 试剂 制备 空白 对 照 溶液 。 将 仪器 按 
规定 启动 后 ， 依 次 测定 空白 对 照 溶液 和 各 浓度 对 照 品 溶液 的 
吸光 度 ， 记 录 读 数 。 以 每 一 浓度 3 次 吸光 度 读数 的 平均 值 为 
纵 坐 标 、 相 应 浓度 为 横 坐 标 ， 绘 制 标准 曲线 。 按 各 品种 项 下 
的 规定 制备 供 试 品 溶液 ， 使 待 测 元 素 的 估计 浓度 在 标准 曲线 
浓度 范围 内 ， 测 定 吸光 度 ， 取 3 次 读数 的 平均 值 ， 从 标准 曲 
线 上 查 得 相应 的 浓度 ， 计 算 被 测 元 素 含量 。 绘 制 标准 曲线 
时 ， 一 般 采 用 线性 回归 ， 也 可 采用 非 线性 拟 合 方法 回归 。 

第 二 法 (标准 加 入 法 ) 取 同 体积 按 各 品种 项 下 规定 制备 
的 供 试 品 溶液 4 份 ， 分 别 置 4 个 同体 积 的 量 瓶 中 ， 除 (1) 号 
量 瓶 外 ， 其 他 量 瓶 分 别 精密 加 入 不 同 浓度 的 待 测 元 素 对 照 品 
溶液 ， 分 别 用 去 离子 水 稀释 至 刻度 ， 制 成 从 零 开始 递增 的 一 
系列 溶液 。 按 上 述 标准 曲线 法 自 “ 将 仪器 按 规定 启动 后 ” 操 
作 ， 测 定 吸 光度 ， 记 录 读 数 ; 将 吸光 度 读数 与 相应 的 待 测 元 
素 加 入 量 作 图 ， 延 长 此 直线 至 与 含量 轴 的 延长 线 相 交 ， 此 交 
点 与 原点 间 的 距离 即 相当 于 供 试 品 溶液 取 用 量 中 待 测 元 素 的 
含量 ， 如 图 ， 再 以 此 计算 供 试 品 中 待 测 元 素 的 含量 。 


党 02 


供 试 品 溶液 取 用 量 
中 待 测 元 素 的 含量 0.1 


0 
待 测 元 素 加 入 最 
图 标准 加 入 法 测定 图 示 


当 用 于 杂质 限量 检查 时 ， 取 供 试 品 ， 按 各 品种 项 下 的 规 
定 ， 制 备 供 试 品 溶液 ; 另 取 等 量 的 供 试 品 ， 加 入 限度 量 的 待 
测 元 素 溶液 ， 制 成 对 照 品 溶液 。 照 上 述 标 准 曲 线 法 操作 ， 设 
对 照 品 溶液 的 读数 为 a， 供 试 品 溶液 的 读数 为 6。，5 值 应 小 于 
(a—b).。 
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火焰 光度 法 是 以 火焰 作为 激发 光源 ， 供 试 品 溶液 用 喷雾 
装置 以 气 溶胶 形式 引入 火焰 光源 中 ， 靠 火焰 光 的 热能 将 待 测 
元 素 原 子 化 并 激发 其 发 射 特征 光谱 ， 通 过 光电 检测 系统 测量 
出 待 测 元 素 特征 谱 线 的 辐射 光 强 度 ， 从 而 进行 元 素 分 析 的 方 
法 ， 属 于 原子 发 射 光 谱 法 的 范畴 ， 主 要 用 于 碱 金属 及 碱土 金 
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属 的 测定 。 通 常 借 比 较 对 照 品 溶液 和 供 试 品 溶液 的 发 光 强 
度 ， 求 得 供 试 品 中 待 测 元 素 的 含量 。 

对 仪器 的 一 般 要 求 

所 用 仪器 为 火焰 光度 计 ， 由 燃烧 系统 、 单 色 器 和 检测 系 
统 等 部 件 组 成 。 

燃烧 系统 由 暑 去 装 置 、 燃 烧 灯 、 燃 料 气 体 和 助燃 气体 的 
供应 等 部 分 组 成 。 燃 烧火 焰 通 常 是 用 空气 作 助燃 气 ， 用 煤气 
或 液化 石油 气 等 作 燃 料 气 组 成 的 火焰 ， 即 空气 -煤气 或 空 
气 - 液 化 石油 气 火焰 。 

仪器 某 些 工作 条 件 ( 如 火焰 类 型 、 火 焰 状 态 、 空 气压 缩 
机 供应 压力 等 ) 的 变化 可 影响 灵敏 度 、 稳 定 程度 和 干扰 情况 ， 
应 按 各 品种 项 下 的 规定 选用 。 

测定 法 

火焰 光度 法 用 于 含量 测定 及 杂质 限量 检查 时 ， 分 别 照 原 
子 吸收 分 光 光 度 法 (通则 0406) 中 第 一 法 、 第 二 法 进行 测定 
与 计算 。 


0411 电感 耦合 等 离子 体 原 子 


发 射 光谱 法 


电感 耦合 等 离子 体 原 子 发 射 光 谱 法 是 以 等 离子 体 为 激 
发 光源 的 原子 发 射 光谱 分 析 方 法 ， 可 进行 多 元 素 的 同时 
测定 。 

样品 由 载 气 ( 握 气 ) 引 人 鼻 化 系统 进行 雾 化 后 ， 以 气 溶胶 
形式 进入 等 离子 体 的 中 心 通道 ， 在 高 温和 惰性 气 拱 中 被 充分 
蒸发 、 原 子 化 、 电 离 和 激发 ， 发 射出 所 含 元 素 的 特征 谱 线 。 
根据 各 元 素 特征 谱 线 的 存在 与 否 ， 鉴 别 样 品 中 是 否 含有 某 种 
元 素 (定性 分 析 ); 根据 特征 谱 线 强度 测定 样品 中 相应 元 素 的 
含量 (定量 分 析 ) 。 

本 法 适用 于 各 类 药品 中 从 痕 量 到 常量 的 元 素 分 析 ， 尤 其 
是 矿物 类 中 药 、 营 养 补充 剂 等 的 元 素 定 性 定量 测定 。 

1. 仪器 的 一 般 要 求 

电感 耦合 等 离子 体 原子 发 射 光 谱 仪 由 样品 引入 系统 、 电 
感 耦合 等 离子 体 (ICP) 光 源 、 色 散 系 统 、 检 测 系统 等 构成 ， 
并 配 有 计算 机 控制 及 数据 处 理 系统 ， 冷 却 系统 、 气 体 控制 系 
统 等 。 

样品 引入 系统 ” 同 电感 耦合 等 离子 体质 谱 法 (通则 0412) 。 

电感 耦合 等 离子 体 (ICP) 光 源 电感 不 合 等 离子 体 光 源 
的 “点 燃 *"， 需 具备 持续 稳定 的 纯 握 气流 ， 炬 管 、 感 应 图 、 
高 频 发 生 器 ， 冷 却 系统 等 条 件 。 样 品 气 溶胶 被 引信 等 离子 体 
后 ,在 6000 一 10 000K 的 高 温 下 ， 发 生 去 溶剂 、 蒸 发 、 解 
离 、 激 发 或 电离 、 发 射 谱 线 。 根 据 光 路 采光 方向 ， 可 分 为 水 
平 观察 ICP 源 和 垂直 观察 ICP 源 ; 双向 观察 ICP 光源 可 实 
现 垂直 /水 平 双向 观察 。 实 际 应 用 中 宜 根 据 样品 基质 、 待 测 
元 素 、 波 长 、 灵 敏 度 等 因素 选择 合适 的 观察 方式 。 

色散 系统 ”电感 耦合 等 离子 体 原子 发 射 光 谱 的 单 色 器 通 
常 采用 棱镜 或 棱镜 与 光栅 的 组 合 ， 光 源 发 出 的 复合 光 经 色散 
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系统 分 解 成 按 波长 顺序 排列 的 谱 线 ， 形 成 光谱 。 

检测 系统 ”电感 耦合 等 离子 体 原 子 发 射 光 谱 的 检测 系统 
为 光电 转换 器 ， 它 是 利用 光电 效应 将 不 同 波长 光 的 辐射 能 转 
化 成 光电 流 信 号 。 常 见 的 光电 转换 器 有 光电 倍增 管 和 固态 成 
像 系统 两 类 。 固 态 成 像 系 统 是 一 类 以 半导体 硅 片 为 基 材 的 光 
敏 元 件 制 成 的 多 元 阵列 集成 电路 式 的 焦 平 面 检测 器 ， 如 电荷 
耦合 器 件 (CCD) 、 电 荷 注 人 器 件 (CID) 等 ， 具 有 多 谱 线 同 时 
检测 能 力 ， 检 测速 度 快 ， 动 态 线性 范围 宽 ， 灵 敏 度 高 等 特 
点 。 检 测 系统 应 保持 性 能 稳定 ， 具 有 良好 的 灵敏 度 、 分 辩 率 
和 光谱 响应 范围 。 

冷却 和 气体 控制 系统 ”冷却 系统 包括 排 风 系统 和 循环 水 
系统 ， 其 功能 主要 是 有 效 地 排出 仪器 内 部 的 热量 。 循 环 水 温 
度 和 排 风口 温度 应 控制 在 仪器 要 求 范围 内 。 气 体 控制 系统 运 
行 应 稳定 ， 氨 气 的 纯度 应 不 小 于 99. 99%。 

2. 干扰 和 校正 

电感 耦合 等 离子 体 原 子 发 射 光 谱 法 测定 中 通常 存在 的 干 
扰 大 致 可 分 为 两 类 : 一 类 是 光谱 干扰 ， 主 要 包括 连续 背景 和 
谱 线 重合 干扰 等 ， 另 一 类 是 非 光 谱 干 扰 ， 主 要 包括 化 学 干 
扰 、 电 离 干 扰 、 物 理 干扰 等 。 

干扰 的 消除 和 校正 可 采用 空白 校正 、 稀 释 校正 、 内 标 校 
正 、 背 景 扣 除 校 正 、 干扰 系数 校正 、 标 准 加 入 等 方法 。 

3. 供 试 品 溶液 的 制备 ” 同 电 感 耦合 等 离子 体质 谱 法 ( 通 
则 0412) 。 

4. 测定 法 

分 析 谱 线 的 选择 原则 一 般 是 选择 干扰 少 ， 灵 人 敏 度 高 的 谱 
线 ; 同时 应 考虑 分 析 对 象 ， 对 于 微量 元 素 的 分 析 ， 采 用 灵敏 
线 ， 而 对 于 高 含量 元 素 的 分 析 ， 可 采用 较 弱 的 谱 线 。 

定性 鉴别 

根据 原子 发 射 光谱 中 的 各 元 素 固 有 的 一 系列 特征 谱 线 的 
存在 与 否 可 以 确定 供 试 品 中 是 否 含 有 相应 元 素 。 元 素 特 征 光 
谱 中 强度 较 大 的 谱 线 称 为 元 素 的 灵敏 线 。 在 供 试 品 光谱 中 ， 
某 元 素 灵 敏 线 的 检 出 限 即 为 相应 元 素 的 检 出 限 。 

定量 测定 

同 电感 耦合 等 离子 体质 谱 法 (通则 0412)。 

内 标 元 素 及 参 比 线 的 选择 原则 : 

内 标 元 素 的 选择 ”外 加 内 标 元 素 在 供 试 样品 中 应 不 存在 
或 含量 极 微 可 忽略 ;如 样品 基体 元 素 的 含量 较 稳 时 ， 亦 可 用 
该 基体 元 素 作 内 标 ; 内 标 元 素 与 待 测 元 素 应 有 相近 的 特性 ; 
同族 元 素 ， 具 相近 的 电离 能 。 

参 比 线 的 选择 ”激发 能 应 尽量 相近 ; 分 析 线 与 参 比 线 的 
波长 及 强度 接近 ; 无 自 吸 现象 且 不 受 其 他 元 素 干 扰 ; 背景 应 
尽量 小 。 

5. 方法 检测 限 与 方法 定量 限 

同 电感 耦合 等 离子 体质 谱 法 (通则 0412) 。 


0412 ”电感 耦合 等 离子 体质 谱 法 


本 法 是 以 等 离子 体 为 离子 源 的 一 种 质谱 型 元 素 分 析 方 
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法 。 主 要 用 于 进行 多 种 元 素 的 同时 测定 ， 并 可 与 其 他 色谱 分 
离 技术 联 用 ， 进 行 元 素 形态 及 其 价 态 分 析 。 

样品 由 载 气 (氢气 ) 引 入 雾 化 系统 进行 雾 化 后 ， 以 气 溶胶 
形式 进入 等 离子 体 中 心 区 ， 在 高 温和 惰性 气氛 中 被 去 溶剂 
化 、 汽 化 解 离 和 电离 ， 转 化 成 带 正 电荷 的 正 离子 ， 经 离子 采 
集 系 统 进 入 质量 分 析 器 ， 质 量 分 析 器 根据 质 荷 比 进行 分 离 ， 
根据 元 素质 谱 峰 强度 测定 样品 中 相应 元 素 的 含量 。 

本 法 灵敏 度 高 ， 适 用 于 各 类 药品 从 痕 量 到 微量 的 元 素 分 
析 ， 尤 其 是 痕 量 重金 属 元 素 的 测定 。 

1. 仪器 的 一 般 要 求 

电感 耦合 等 离子 体质 谱 仪 由 样品 引入 系统 、 电 感 耦合 等 
离子 体 (ICP) 离 子 源 、 接 口 、 离 子 透 镜 系统 、 四 极 杆 质量 分 
析 器 、 检 测 器 等 构成 ， 其 他 支持 系统 有 真空 系统 、 冷 却 系 
统 、 气 体 控制 系统 、 计 算 机 控制 及 数据 处 理 系统 等 。 

样品 引入 系统 ” 按 样 品 的 状态 不 同 分 为 液体 、 气 体 或 固 
体 进 样 ， 通 常 采用 液体 进 样 方式 。 样 品 引 入 系统 主要 由 样品 
导入 和 和 雾 化 两 个 部 分 组 成 。 样 品 导入 部 分 一 般 为 娇 动 泵 ， 也 
可 使 用 自 提升 老化 器 。 要 求 蠕 动 泵 转速 稳定 ， 泵 管 弹性 良 
好 ， 使 样品 溶液 匀速 对 人 ， 废 液 顺畅 排出 。 雾 化 部 分 包括 
雾 化 器 和 雪 化 室 。 样 品 以 泵 人 方式 或 自 提 升 方式 进入 雾 化 
器 后 ， 在 载 气 作用 下 形成 小 雾 滴 并 进入 雾 化 室 ， 大 穷 滴 碰 
到 雾 化 室 壁 后 被 排除 ， 只 有 小 雾 滴 可 进入 等 离子 体 离子 
源 。 要 求 雾 化 器 雾 化 效率 高 ， 雾 化 稳定 性 好 ， 记 忆 效 应 
小 ， 耐 腐蚀 ; 雾 化 室 应 保持 稳定 的 低温 环境 ， 并 应 经 常 清 
洗 。 常 用 的 溶液 型 雾 化 器 有 同心 雾 化 器 、 交 又 型 雾 化 器 
等 ; 常见 的 雾 化 室 有 双 通 路 型 和 旋 流 型 。 实 际 应 用 中 应 根 
据 样品 基质 、 竺 测 元 素 、 灵 敏 度 等 因素 选择 合适 的 雪 化 器 
和 和 老 化 室 。 

电感 耦合 等 离子 体 离 子 源 电感 耦合 等 离子 体 的 “点 
焕 ”， 需 具备 持续 稳定 的 高 纯 氨 气流 (纯度 应 不 小 于 
99. 99%)、 炬 管 、 感 应 圈 、 高 频 发 生 器 、 冷 却 系统 等 条 件 。 
样品 气 溶胶 被 引 和 人 等 离子 体高 子 源 ， 在 6000 一 10 000K 的 高 
温 下 ， 发 生 去 溶剂 、 蒸 发 、 解 离 、 原 子 化 、 电 离 等 过 程 ， 转 
化 成 带 正 电荷 的 正 离子 。 测 定 条 件 如 射频 功率 ， 气 体 流 量 ， 
炬 管 位 置 ， 蜘 动 泵 流速 等 工作 参数 可 以 根据 供 试 品 的 具体 情 
况 进行 优化 ， 使 灵敏 度 最 佳 ,干扰 最 小 。 

接口 系统 ”接口 系统 的 功能 是 将 等 离子 体 中 的 样品 离子 
有 效 地 传输 到 质谱 仪 。 其 关键 部 件 是 采样 锥 和 截取 锥 ,平时 
应 经 常 清洗 ， 并 注意 确保 锥 孔 不 损坏 ， 否 则 将 影响 仪器 的 检 
测 性 能 。 

离子 透镜 系统 ”位 于 截取 锥 后 面 高 真空 区 的 离子 透镜 系 
统 的 作用 是 将 来 自 截取 锥 的 离子 聚焦 到 质量 过 滤器 ， 并 阻止 
中 性 原子 进入 和 减少 来 自 ICP 的 光子 通过 量 。 离 子 透镜 参数 
的 设置 应 适当 ， 要 注意 兼顾 低 、 中 、 高 质量 的 离子 都 具有 高 
灵敏 度 。 

四 极 杆 质量 分 析 器 ”质量 分 析 器 通常 为 四 极 杆 质量 分 
析 器 ， 可 以 实现 质谱 扫描 功能 。 四 极 杆 的 作用 是 基于 在 四 
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0412 ”电感 耦合 等 离子 体质 谱 法 
根 电 极 之 间 的 空间 产生 一 随时 间 变 化 的 特殊 电场 ， 只 有 给 
定 m/z 的 离子 才能 获得 稳定 的 路 径 而 通过 极 棒 ， 从 另 一 端 
射出 。 其 他 离子 则 将 被 过 分 偏转 ， 与 极 棒 碰撞 ， 并 在 极 棒 
上 被 中 和 而 丢失 ， 从 而 实现 质量 选择 。 测 定 中 应 设置 适当 
的 四 极 杆 质量 分 析 器 参数 ， 优 化 质谱 分 辨 率 和 响应 并 校准 
质量 轴 。 

检测 器 ”通常 使 用 的 检测 器 是 双 通 道 模式 的 电子 倍增 
器 ， 四 极 杆 系统 将 离子 按 质 荷 比分 离 后 引入 检测 器 ， 检 测 器 
将 离子 转换 成 电子 脉冲 ， 由 积分 线路 计数 。 双 模式 检测 器 采 
用 脉冲 计数 和 模拟 两 种 模式 ， 可 同时 测定 同一 样品 中 的 低 浓 
度 和 高 浓度 元 素 。 检 测 低 含 量 信号 时 ， 检 测 器 使 用 脉冲 模 
式 ， 直 接 记录 撞击 到 检测 器 的 总 离子 数量 ， 当 离子 浓度 较 大 
时 ， 检 测 器 则 自动 切换 到 模拟 模式 进行 检测 ， 以 保护 检测 
器 ， 延 长 使 用 寿命 。 测 定 中 应 注意 设置 适当 的 检测 器 参数 ， 
以 优化 灵敏 度 ， 对 双 模 式 检测 信号 (脉冲 和 模拟 ) 进 行 归 一 化 
校准 。 

其 他 支持 系统 ”真空 系统 由 机 械 泵 和 分 子 涡轮 泵 组 成 ， 
用 于 维持 质谱 分 析 器 工作 所 需 的 真空 度 ， 真 空 度 应 达到 仪器 
使 用 要 求 值 。 冷 却 系统 包括 排 风 系统 和 循环 水 系统 ， 其 功能 
是 排出 仪器 内 部 的 热量 ， 循 环 水 温度 和 排 风 口 温度 应 控制 在 
仪器 要 求 范围 内 。 气 体 控制 系统 运行 应 稳定 ， 氨 气 的 纯度 应 
不 小 于 99. 99%。 

2. 干扰 和 校正 

电感 耦合 等 离子 体质 谱 法 测定 中 的 干扰 大 致 可 分 为 两 
类 : 一 类 是 质谱 型 干扰 ， 主 要 包括 同 质 异 位 素 、 多 原子 离 
子 、 双 电荷 离子 等 ; 另 一 类 是 非 质谱 型 干扰 ， 主 要 包括 物理 
干扰 、 基 体 效 应 、 记 忆 效 应 等 。 

干扰 的 消除 和 校正 方法 有 优化 仪器 参数 、 内 标 校 正 、 
干扰 方程 校正 、 磁 撞 反 应 池 技 术 、 稀 释 校 现 、 标 准 加 入 
法 等 。 

3. 供 试 品 溶液 的 制备 

供 试 品 消解 的 常用 试剂 一 般 是 酸 类 ， 包 括 硝酸 、 盐 酸 、 
高 氯 酸 、 硫 酸 、 和 氢气 酸 ， 以 及 一 定 比 例 的 混合 酸 ( 如 硝酸 : 
盐酸 4 :1 等 ) 也 可 使 用 少量 过 氧化 氨 ; 其 中 硝酸 引起 的 干扰 
最 小 ， 是 供 试 品 制备 的 首选 酸 。 试 谢 的 纯度 应 为 优 级 纯 以 
上 。 所 用 水 应 为 去 离子 水 (电阻 率 应 不 小 于 18MQ，cm) 。 

供 试 品 溶液 制备 时 应 同时 制备 试剂 空白 ， 标 准 溶液 的 介 
质 和 酸度 应 与 供 试 品 溶液 保持 一 致 。 

固体 样品 除 另 有 规定 外 ， 称 取样 品 适 量 (0.1 一 3g)， 
结合 实验 室 条 件 以 及 样品 基质 类 型 选用 合适 的 消解 方法 。 消 
解 方法 有 敞 口 容器 消解 法 、 密 闭 容 器 消解 法 和 微波 消解 法 。 
微波 消解 法 所 需 试剂 少 ， 消 解 效率 高 ， 利 于 降低 试剂 空白 
值 、 减 少 样品 制备 过 程 中 的 污染 或 待 测 元 素 的 挥发 损失 。 样 
品 消解 后 根据 待 测 元 素 含 量 定 容 至 适当 体积 后 即 可 进行 质谱 
测定 。 < 

液体 样品 ”根据 样品 的 基质 、 有 机 物 含量 和 待 测 元 素 含 
量 等 情况 ， 可 选用 直接 分 析 、 稀 释 或 浓缩 后 分 析 、 消 化 处 理 
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后 分 析 等 不 同 的 测定 方式 。 

4. 测定 法 

对 待 测 元 素 ， 目 标 同位 索 的 选择 一 般 需 根据 待 测 样品 基 
体 中 可 能 出 现 的 干扰 情况 ， 选 取 干 扰 少 ， 丰 度 较 高 的 同位 素 
进行 测定 ; 有些 同位 素 需 采 用 干扰 方程 校正 ;对 于 干扰 不 确 
定 的 情况 亦 可 选择 多 个 同位 素 测定 ， 以 便 比 较 。 常 用 测定 方 
法 如 下 。 

(1) 标 准 曲 线 法 ”在 选 定 的 分 析 条 件 下 ,测定 不 同 浓度 
的 标准 系列 溶液 (标准 溶液 的 介质 和 酸度 应 与 供 试 品 溶液 一 
致 )， 以 待 测 元 素 的 响应 值 为 纵 坐 标 ， 浓 度 为 横 坐 标 ， 绘 制 
标准 曲线 ,计算 回归 方程 ， 相 关系 数 应 不 低 于 0.99。 在 同 
样 的 分 析 条 件 下 ， 进 行 空白 试验 ， 根 据 仪器 说 明 书 要 求 扣除 
空白 。 

附 ”内 标 校正 的 标准 曲线 法 

在 每 个 样品 (包括 标准 溶液 、 供 试 品 溶液 和 试剂 空白 ) 中 
添加 相同 浓度 的 内 标 (ISTD) 元 素 ， 以 标准 溶液 待 测 元 素 分 
析 上 峰 响应 值 与 内 标 元 素 参 比 峰 响应 值 的 比值 为 纵 坐 标 ， 浓 
度 为 横 坐 标 ， 绘 制 标准 曲线 ， 计 算 回 归 方 程 。 利 用 供 试 品 
中 待 测 元 素 分 析 蜂 响应 值 和 内 标 元 素 参 比 峰 响应 值 的 比 
值 ， 扣 除 试剂 空白 后 ， 从 标准 曲线 或 回归 方程 中 查 得 相应 
的 浓度 ， 计 算 样 品 中 各 待 测 元 素 的 含量 。 使 用 内 标 可 有 效 
地 校正 响应 信号 的 波动 ， 内 标 校 正 的 标准 曲线 法 为 最 常用 
的 测定 法 。 

选择 内 标 时 应 考虑 如 下 因素 : 待 测 样品 中 不 含有 该 元 
素 ; 与 待 测 元 素质 量 数 接近 ;电离 能 与 待 测 元 素 电离 能 相 
近 ; 元 素 的 化 学 特性 。 内 标的 加 入 可 以 在 每 个 样品 和 标准 溶 
液 中 分 别 加 入 ， 也 可 通过 蠕动 泵 在 线 加 和 人。 

{2} 标准 加 入 法 ” 取 同 体积 的 供 试 品 溶液 4 份 ， 分别 置 
4 个 同体 积 的 量 瓶 中 ， 除 第 1 个 量 瓶 外 ， 在 其 他 3 个 量 瓶 中 
分 别 精 密 加 入 不 同 浓度 的 待 测 元 素 标准 溶液 ， 分 别 稀释 至 刻 
度 ， 摇 色 ， 制 成 系列 待 测 溶液 。 在 选 定 的 分 析 条 件 下 分 别 测 
定 ， 以 分 析 峰 的 响应 值 为 纵 坐 标 ， 待 测 元 素 加 入 量 为 横 坐 
标 ， 绘 制 标 准 曲线 ， 相 关系 数 应 不 低 于 0.99, 将 标准 曲线 
延长 交 于 横 坐 标 ， 交 点 与 原点 的 距离 所 相应 的 含量 ， 即 为 供 
试 品 取 用 量 中 待 测 元 素 的 含量 ， 再 以 此 计算 供 试 品 中 待 测 元 
素 的 含量 。 

5. 检测 限 与 定量 限 

在 最 佳 实验 条 件 下 ， 测 定 不 少 于 7 份 的 空白 样品 溶液 ， 
以 连续 测定 空白 样品 溶液 响应 值 的 3 倍 标准 偏差 (3SD) 所 对 
应 的 待 测 元 素 浓度 作为 检测 限 ; 以 连续 测定 空白 溶液 响应 值 
的 10 售 标准 偏差 (10SD) 所 对 应 的 待 测 元 素 浓度 作为 定 
量 限 。 

6. 高 效 液 相 色 谱 - 电 感 耦 合 等 离子 体质 谱 联 用 法 

本 法 以 高 效 液 相 色谱 (HPLC) 作 为 分 离 工 具 分 离 元 素 的 
不 同形 态 ， 以 电感 耦合 等 离子 体质 谱 (ICP-MS) 作 为 检测 器 ， 
在 线 检测 元 素 不 同形 态 的 一 种 方法 。 可 用 于 砷 、 冬 、 硒 、 
镜 、 铝 、 锡 、 铬 、 澳 、 碘 等 元 素 的 形态 分 析 。 
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供 试 品 中 不 同形 态 及 其 价 态 元 素 通过 高 效 液 相 色谱 进行 
分 离 ， 随 流动 相 引入 电感 耦合 等 离子 体质 谱系 统 进 行 检测 ， 
根据 保留 时 间 的 差别 确定 元 素 形态 分 析 次 序 ; 电感 看 合 等 离 
子 体质 谱 检测 待 测 元 素 各 形态 的 信号 变化 ， 根 据 色谱 图 的 保 
留 时 间 确 定 样品 中 是 否 含有 某 种 元 素 形态 (定性 分 析 ) ， 以 色 
谱 峰 面积 或 峰 高 确定 样品 中 相应 元 素 形态 的 含量 (定量 分 
析 )。 

(1) 仪 器 的 一 般 要 求 

仪器 除 电 感 看 合 等 离子 质谱 仪 外 ， 还 包括 高 效 液 相 色 谱 
仪 、 接 口 系统 及 数据 处 理 系 统 。 高 效 液 相 色谱 仪 应 通过 适当 
的 接口 与 电感 燃 合 等 离子 体质 谱 仪 连接 ， 仪 器 软件 应 具有 可 
同时 控制 两 者 参数 设置 和 进 样 分 析 的 功能 。 

高 效 液 相 色谱 系统 ”应 包括 高 压 输液 和 泵 系统 、 进 样 系 
统 、 色 谱 柱 等 ， 如 果 需 要 也 可 配备 柱 温 箱 和 紫外 检测 器 ; 相 
应 部 件 应 定期 检定 并 符合 有 关 规 定 。 

目前 用 于 元 素 形态 分 析 的 高 效 液 相 色谱 类 型 根据 分 离 原 
理 可 分 为 : 离子 交换 色谱 、 反 相 离子 对 色谱 、 分 配色 谱 、 排 
阻 色谱 和 手 性 色谱 等 ， 根 据 所 测 元 素 形 态 化 合 物 的 性 质 ， 选 
择 适 当 的 色谱 柱 和 流动 相 进 行 分 离 。 

常用 的 色谱 柱 为 离子 交换 色谱 柱 和 反 相 键 合 相 色 谱 柱 ， 
其 流动 相 多 用 甲醇 、 乙 县 、 水 和 无 机 盐 的 缓冲 洲 液 ， 常 用 两 
元 或 四 元 梯度 有 泵 将 有 机 调节 剂 与 水 相 混合 作为 流动 相 。 对 高 
电离 能 元 束 ( 砷 、 硒 、 溴 、 碘 、 有 汞 等 ) 而 言 ， 等 离子 体 中 心 通 
道 若 存在 一 定量 的 碳 ， 可 改善 等 离子 体 环境 ， 提 高 元 素 灵 敏 
度 ， 特 别 是 对 低 质 量 数 元 素 影响 ， 如 需 可 在 流动 相 中 适当 加 
人 一 定 比 例 的 有 机 调节 剂 ， 其 比例 视 待 测 元 素 以 及 有 机 调节 
剂 碳 链 长 短 优化 条 件 而 定 。 当 流动 相 采 用 高 比例 的 有 机 调节 
剂 (如 超过 20%% 甲 醇 或 10% 乙 且 ) 时 ， 需 要 电感 炮 合 等 离子 
体质 谱 仪 配备 专用 的 有 机 进 样 系统 如 加 配 有 机 加 氧 通道 、 采 
用 铂 锥 ， 使 用 有 机 炬 管 ( 内 径 为 1. 5mm 或 1.0mm) 及 有 机 排 
废 液 系 统 等 。 

高 效 液 相 色谱 使 用 的 流动 相 必须 与 电感 耦合 等 离子 体质 
谱 仪 的 工作 条 件 匹 配 ， 并 根据 实际 情况 对 电感 耦合 等 离子 体 
质谱 仪 工作 条 件 进行 优化 ; 流动 相 流 速 一 般 为 每 分 钟 
0.1~1ml， 流速 过 大 (超过 每 分 钟 1. 5ml) 需 考虑 使 用 柱 后 分 
流 ， 流 速 过 小 (小 于 每 分 钟 0. 1ml) 需 考虑 在 样品 溶液 通道 加 
和 补偿 液 或 采用 特制 微量 雾 化 器 以 保证 雾 化 正常 。 

接口 系统 通常 用 聚 四 所 乙烯 管 ( 内 径 为 0.12 一 
0. 18mm) 将 经 高 效 液 相 色谱 仪 分 离 后 的 样品 溶液 在 线 引 入 
电感 耦合 等 离子 体质 谱 仪 的 雾 化 器 。 为 防止 色谱 峰 变 宽 ， 两 
者 之 间 所 用 连接 管线 应 尽 可 能 短 ， 管 线 与 雾 化 器 之 间 的 接头 
应 尽量 紧密 ， 以 减少 传输 管线 的 死 体积 。 

应 采用 雾 化 效率 高 、 死 体积 小 的 雾 化 器 ， 现 多 采用 具有 
自 提升 功能 的 雾 化 器 如 Micromist、PFA 等 同心 雾 化 器 。 雾 
化 器 的 进 样 管线 一 端 接 入 雾 化 器 ， 另 一 端 直接 与 色谱 柱 出 口 
相连 。 如 色谱 柱 后 需 连接 色谱 检测 器 ， 另 一 端 则 应 与 色谱 检 
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测 器 的 出 口 端 相连 。 

对 某 些 含 高 盐 和 高 有 机 溶剂 的 流动 相 ， 对 电感 耦合 等 离 
子 体 质谱 仪 进 样 系统 可 进行 改进 并 采用 小 柱 径 高 效 液 相 色谱 
柱 技术 是 目前 接口 技术 的 发 展 方向 ; 超声 雾 化 器 、 氨 化 物 发 
生 法 、 直 接 注 人 雾 化 器 、 微 型 同心 雾 化 器 、 热 喷雾 雾 化 器 、 
电热 蒸发 和 液压 式 高 压 雾 化 器 等 样品 导入 装置 是 形态 分 析 重 
要 的 联 用 接口 技术 。 

电感 耦合 等 离子 体质 谱系 统 与 高 效 液 相 联 用 时 ， 分析 
前 应 对 电感 耦合 等 离子 质谱 系统 所 有 条 件 进 行 优 化 以 保证 检 
测 灵敏 度 和 精密 度 。 

当 流 动 相 含有 高 含量 无 机 盐 或 有 机 相 时 ， 大 量 无 机 盐 或 
有 机 碳 会 在 采样 锥 和 截取 锥 的 锥 口 沉 积 ， 可 能 堵塞 锥 口 或 通 
过 锥 口 沉 积 在 离子 透镜 上 ， 甚 至 进入 真空 系统 ， 导 致 仪器 基 
线 漂移 和 灵敏 度 下 降 ; 另外 流动 相 中 的 高 盐 或 高 比例 有 机 溶 
剂 使 电感 看 合 等 离子 体 的 负载 增 大 ， 射 频 功率 大 量 消耗 于 流 
动 相 基体 的 分 解 ， 造 成 用 于 分 析 元 素 的 能 量 大 量 减 少 ， 使 难 
电离 的 元 素 灵敏 度 极 大 降低 ， 此 时 需要 优化 仪器 工作 条 件 ， 
应 尽量 在 流动 相 基 体 条 件 下 进行 仪器 调谐 的 最 佳 化 ， 必 要 时 
需要 更 换 流动 相 。 

当 流 动 相 中 有 机 相 不 可 避免 时 ， 超 过 一 定 比 例 ， 除 需要 
更 换 有 机 炬 管 并 设置 合理 分 析 参 数 外 ， 还 和 需 改 用 有 机 加 氧 通 
道 和 铂 锥 。 出 于 安全 考虑 ， 加 氧 一 般 不 采用 高 纯 握 ， 而 是 加 
入 一 定 比 例 氧气 和 氧气 的 混合 气 ( 如 1:4 或 1: 1)。 

当 需 要 梯度 洗 脱 时 ， 流 动 相 的 变化 导致 进入 电感 耦合 等 
离子 体 的 基体 变化 ， 可 能 会 产生 不 同 的 基体 效应 ; 为 保证 电 
感 而 合 等 离子 体质 谱 仪 在 各 梯度 条 件 下 均 保证 最 佳 灵敏 度 与 
抗 基质 能 力 ， 应 针对 各 时 间 段 内 进入 的 流动 相 分 别 采 用 最 佳 
化 的 调谐 条 件 ， 在 一 定 范围 内 并 在 灵敏 度 允许 的 条 件 下 也 可 
通过 柱 后 补偿 的 方法 进行 改善 。 

待 测 元 素质 量 数 的 采集 点 数 应 选择 每 个 质量 数 采集 一 点 
的 方式 ， 积 分 时 间 的 设置 需 兼顾 信号 强度 和 色谱 峰 点 数 ( 色 
谱 峰 点 数 与 色谱 峰 底 宽度 成 正比 ， 与 积分 时 间 成 反比 )， 色 
谱 峰 点 数 应 保证 每 峰 不 少 于 15 点 。 

数据 处 理 系统 ”应 操作 方便 ， 对 不 同 基体 样品 溶液 ， 能 
将 仪器 调谐 至 最 佳 条 件 并 保持 稳定 ， 并 具 同 步 观测 元 素 色谱 
峰 与 质谱 峰 等 功能 。 

传统 上 电感 耦合 等 离子 体质 谱 仪 只 输出 元 素 强度 计数 ， 
而 高 效 液 相 色谱 仪 要 求 有 保留 时 间 和 峰 面积 积分 等 功能 ， 为 
使 二 者 统一 ， 高 效 液 相 色 谱 - 电 感 耦合 等 离子 体质 谱 联 用 时 ， 
必须 具有 同步 控制 、 实 时 巍 形 显示 及 监控 色谱 分 离 情 况 等 功 
能 。 且 数据 处 理 系 统 需 满 足 能 同步 分 析 色谱 信和 号 (如 紫外 ) 与 
电感 耦合 等 离子 体质 谱 信号 ， 进 行 有 效 的 定性 、 定 量 分 析 ， 
如 谱 图 释 加 、 积 分 、 工 作曲 线 等 功能 。 

(2) 系 统 适用 性 试验 

系统 适用 性 试验 主要 是 考察 分 析 系 统 和 设 定 的 参数 是 否 
合适 ， 测 试 项 目 和 方法 与 高 效 液 相 色谱 法 相同 ， 可 参照 高 效 
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液 相 色谱 法 对 各 项 参数 进行 规定 ， 如 重复 性 、 容 量 因子 、 分 
离 度 、 拖 尾 因 子 、 线 性 范围 ， 最 低 检 测 限 和 最 低 定量 限 等 ， 
具体 指标 应 符合 各 品种 项 下 的 规定 ， 由 于 电感 耦合 等 离子 体 
质谱 仪 检测 器 自身 特点 ， 本 方法 的 重复 性 误差 应 不 大 
于 10.0%。 

(3) 干 扰 和 校正 

试验 中 应 充分 考虑 流动 相 及 样品 前 处 理 过 程 中 引入 的 干 
扰 ， 应 采用 必要 的 手段 来 消除 干扰 。 一 般 不 建议 使 用 干扰 校 
正方 程 法 ， 因 为 该 法 需 采集 待 测 元 素 同 位 素 之 外 与 干扰 校正 
有 关 的 其 他 同位 素 ， 从 而 使 获得 每 个 数据 点 的 总 时 间 变 长 ; 
普通 样品 的 干扰 可 通过 优化 色谱 条 件 ( 如 pH、 流 动 相 种 类 
及 浓度 等 ) 使 干扰 离子 与 待 测 离 子 形态 保留 时 间 错 开 来 避免 ， 
如 不 能 避免 则 可 考 虚 采 用 碰撞 反应 池 模 式 ; 如 来 自流 动 相 的 
干扰 使 得 仪器 基线 变 高 ， 影 响 检 出 灵敏 度 ， 建 议 考 虑 更 换 流 
动 相 体 系 。 

当 流动 相 含 盐 时 ， 电 感 耦合 等 离子 体质 谱 仪 长 时 间 运 行 
后 易 产生 信号 漂移 ， 应 以 质 控 样品 或 对 照 品 溶液 回 校 进行 监 
测 ， 或 采用 内 标 法 予以 校正 。 

(4) 样 品 前 处 理 

元 素 形 态 分析 由 于 基体 复杂 ， 某 些 元 素 形 态 的 含量 较 
低 ， 需 对 样品 进行 分 离 和 富 集 等 前 处 理 步骤 。 原 则 上 所 采用 
的 前 处 理 方法 必须 满足 将 待 分 析 元 素 形 态 “ 原 样 地 ”从 样品 
中 与 基体 物质 分 离 ， 而 不 应 引起 样品 中 的 待 分 析 元 素 形 态 发 
生变 化 。 

所 用 试剂 均 应 为 优 级 纯 或 更 高 纯度 级 别 ， 所 用 器 严 均 应 
经 10% 一 20%% 硝 酸 溶液 浸泡 过 夜 ， 再 用 去 离子 水 洗 净 并 防 
干 后 使 用 。 应 同时 制备 试剂 空白 ， 对 照 品 溶液 的 介质 应 与 供 
试 品 溶液 保持 一 致 ， 且 无 明显 的 溶剂 效应 

除 常 规 的 前 处 理 方法 ( 某 取 、 浸 取 、 离 子 交 换 、 超 滤 、 
离心 及 共 沉 淀 等 ) 外 ， 元 素 形 态 分 析 常 采用 酶 水 解法 、 超 声 
辅助 茜 取 、 微 波 辅 助 茜 取 、 固 相 蔡 取 、 加 速溶 剂 芥 取 等 分 离 
方法 。 

(5) 测 定 法 

选择 待 测 元 素 目标 同位 素 ， 应 尽量 避免 流动 相 和 样品 基 
质 中 可 能 出 现 的 干扰 情况 ， 使 干扰 离子 与 待 测 元 素 形态 保留 
时 间 分 开 ， 当 优化 高 效 液 相 色谱 条 件 不 能 将 干扰 离子 分 开 
时 ， 应 尽量 选择 干扰 少 、 丰 度 较 高 的 同位 素 进 行 测定 ， 并 进 
行 必要 的 干扰 消除 或 校正 ( 若 使 用 干扰 校正 方程 ， 需 注意 各 
质量 数 上 设置 的 采集 时 间 之 和 应 保证 色谱 峰 数 据点 大 于 15 
点 )。 元 素 形 态 测定 方法 一 般 采 用 标准 曲线 法 ， 分 为 外 标 法 
和 内 标 法 ; 也 可 采用 标准 加 入 法 。 

外 标 法 ”在 选 定 的 分 析 条 件 下 ， 测 定 不 少 于 四 个 不 同 浓 
度 的 待 测 元 素 不 同形 态 的 系列 标准 溶液 (标准 溶液 的 介质 尽 
量 与 供 试 品 溶 液 一 致 ;， 以 色谱 妖 面 积 ( 或 峰 高 ) 为 纵 坐 标 ， 
浓度 为 横 坐 标 ， 绘 制 标准 曲线 ,计算 回归 方程 ， 相 关系 数 应 
不 低 于 0.99。 测 定 供 试 品 溶液 ， 从 标准 曲线 或 回归 方程 中 
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查 得 相应 的 浓度 ， 计 算 样 品 中 各 待 测 元 素 形态 的 含量 。 

在 同样 的 分 析 条 件 下 进行 空白 试验 ， 计 算 时 应 按照 仪器 
说 明 书 要 求 扣除 空白 。 

内 标 法 ”内 标 法 可 有 效 地 校正 响应 信号 的 波动 ， 减 少 或 
消除 供 试 品 溶液 的 基质 效应 。 元 素 形态 分 析 的 内 标 法 可 根据 
实际 情况 分 别 选 用 以 下 3 种 方式 。 

A. 加 入 法 ” 即 在 供 试 品 或 供 试 品 溶液 中 加 入 内 标 物质 ， 

该 内 标 物质 应 含有 待 测 元 素 ， 但 与 待 测 元 素 的 形态 不 同 。 选 
择 该 方法 ， 除 内 标 物质 性 质 应 稳定 外 ， 还 需 确 认 样 品 中 不 含 
与 内 标 元 素 形态 相同 的 元 素 ， 且 内 标 元 素 形态 能 与 待 测 元 素 
形态 完全 分 离 并 且 提 取 效 率 一 致 。 

B. 在 线 内 标 实时 校正 ”可 采取 两 种 方式 : 一 种 是 在 流 
动 相 中 加 入 内 标 物质 ， 另 一 种 是 通过 蠕动 泵 在 线 加 入 内 标 溶 
液 。 在 线 内 标 实时 校正 对 于 每 个 数据 采集 点 都 会 有 一 个 内 标 
的 信和 号， 校正 采用 点 对 点 校正 ， 即 根据 每 个 数据 采集 点 的 待 
测 元 素 计 数值 与 内 标 计数 值 的 校正 值 绘制 色谱 峰 ， 因 此 仪器 
的 数据 处 理 软件 需 具 有 相应 的 功能 。 

在 线 内 标 实时 校正 可 防止 信号 漂移 带 来 的 准确 性 问题 。 
内 标 物质 选择 时 应 注意 选择 与 待 测 元 素质 量 数 和 电离 能 相近 
的 元 素 ， 且 待 测 祥 品 中 不 含 该 元 素 。 

C. 阀 切 换 方式 ”在 难以 找到 合适 内 标 物 质 时 ， 可 使 用 
柱 后 阀 切 换 技术 在 每 个 样品 进 样 后 待 测 元 素 出 峰 前 增加 一 个 
内 标 溶液 的 进 样 ， 使 每 个 样品 的 数据 可 有 一 个 内 标 信号 来 
校正 。 

内 标 法 以 标准 溶液 待 测 元 素 与 内 标 元 素 的 峰 面积 (或 峰 
高 ) 或 点 对 点 校正 后 的 色谱 峰 面 积 (或 峰 高 ) 比 值 为 纵 坐 标 ， 
浓度 为 横 坐 标 ， 绘 制 标准 曲线 ， 计 算 回 归 方 程 ， 相 关系 数 应 
不 低 于 0.99。 测 定 供 试 品 中 待 测 元 素 与 内 标 元 素 的 峰 面 积 
(或 峰 高 ) 或 点 对 点 校正 后 的 色谱 峰 面 积 (或 峰 高 ) 比 值 ， 从 标 
准 曲 线 或 回归 方程 中 查 得 相应 的 浓度 ， 计 算 样品 中 各 待 测 元 
素 形 态 的 含量 。 

在 同样 的 分 析 条 件 下 进行 空白 试验 ， 计 算 时 应 按照 仪器 
说 明 书 要 求 扣 除 空白 。 

标准 加 入 法 ”标准 加 入 法 可 有 效 消除 基质 效应 ， 由 于 所 
有 测定 样品 都 具有 几乎 相同 的 基体 ， 使 结果 更 加 准确 可 靠 。 
标准 加 入 法 加 入 各 元 素 形态 的 量 应 接近 或 稍 大 于 样品 中 预计 
量 ， 在 此 区 间 选 择 不 少 于 三 个 浓度 点 进行 标准 曲线 的 绘制 ， 
因此 该 方法 需 预先 知道 被 测 元 素 的 大 致 含量 ， 且 待 测 元 素 在 
加 入 浓度 范围 内 需 呈 线性 。 标 准 加 入 法 的 具体 操作 可 参见 元 
素 总 量 测定 标 准 加 入 法 项 下 。 

0421 拉 曼 光谱 法 

拉 曼 光谱 法 是 利用 化 合 物 分 子 受 激 光照 射 后 所 产生 的 散 
射 光 与 人 射 光 能 级 差 及 其 与 化 合 物 振动 频率 、 转 动 频率 间 关 
系 ， 对 化 合 物 进行 定性 、 定 量 分 析 方 法 。 
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与 红外 光谱 类 似 ， 拉 曼 光 谱 是 一 种 振动 光谱 技术 。 所 不 
同 的 是 ， 前 者 与 分 子 振动 时 偶 极 矩 变 化 相关 ， 而 拉 曼 效应 则 
是 分 子 极 化 率 改变 的 结果 。 

拉 曼 光谱 采用 激光 作为 单 色 光源 ， 将 样品 分 子 激发 到 
某 一 虚 态 ， 随 后 受 激 分 子 弛 瑰 跃 迁 到 一 个 与 基态 不 同 的 振 
动能 级 ， 此 时 ， 散 射 辐射 的 频率 将 与 人 射频 率 不 同 。 这 种 
“ 非 弹性 散射 ” 光 被 称 之 为 拉 曼 散射， 频率 之 差 即 为 拉 曼 
位 移 ( 以 cm ! 为 单位 )， 实 际 上 等 于 激发 光 的 波 数 减 去 散射 
辐射 的 波 数 ， 与 基态 和 终 态 的 振动 能 级 差 相 当 。 频 率 不 变 
的 散射 称 为 弹性 散射 ， 即 瑞 利 散射 。 如 果 产 生 的 拉 曼 散射 
频率 低 于 和 人 射频 率 ， 则 称 之 为 斯 托 克 散射 。 反 之 ， 则 称 之 
为 反 斯 托 克 散射 。 实 际 上 ， 几 乎 所 有 的 拉 曼 分 析 都 是 测量 
斯 托 克 散射 。 

用 散射 强度 对 拉 曼 位 移 作 图 得 到 拉 曼 光谱 图 。 由 于 官 
能 团 或 化 学 键 的 拉 曼 位 移 与 它们 在 红外 光谱 中 的 吸收 波 数 
相 一 致 ， 所 以 谱 图 的 解析 也 与 红外 吸收 光谱 相同 。 然 而 ， 
通常 在 拉 曼 光谱 中 出 现 的 强 谱 带 在 红外 光谱 中 却 成 为 弱 谱 
带 甚至 不 出 现 ， 反 之 亦 然 。 所 以 ， 这 两 种 光谱 技术 常 互 为 
补充 。 

拉 坚 光谱 的 优点 在 于 它 的 快速 ， 准 确 ， 测 量 时 通常 不 破 
坏 样品 (固体 ， 半 固体 ， 液 体 或 气体 )， 样 品 制 备 简 单 甚至 不 
需 样 品 制 备 。 谱 带 信号 通常 处 在 可 见 或 近 红 外 光 范 围 ， 可 以 
有 效 地 和 光纤 联 用 ; 这 也 意味 着 谱 带 信号 可 以 从 包 封 在 任何 
对 激光 透明 的 介质 ， 如 玻璃 、 塑 料 内 ， 或 将 样品 溶 于 水 中 获 
得 。 现 代 拉 曙光 谱 仪 使 用 简单 ， 分 析 速 度 快 ( 几 秒 到 几 分 
钟 )， 性 能 可 靠 。 因 此 ， 拉 曼 光 谱 与 其 他 分 析 技 术 联 用 比 其 
他 光谱 联 用 技术 从 某 种 意义 上 说 更 加 简便 (可 以 使 用 单 变量 
和 多 变量 方法 以 及 校准 )。 

除 常规 的 拉 曼 光谱 外 ， 还 有 一 些 较 为 特殊 的 拉 曼 技术 。 
它们 是 共振 拉 曼 光谱 ， 表 面 增强 拉 曼 光谱 ， 拉 曼 旋光 ， 相 
关 - 反 斯 托 克拉 曼 光 谱 ， 拉 曼 增 益 或 减 失 光谱 以 及 超 拉 曼 光 
谱 等 。 其 中 ， 在 药物 分 析 应 用 相对 较 多 的 是 共振 拉 曼 和 表面 
增强 拉 曼 光谱 法 。 

定性 和 含量 测定 

1. 定性 鉴别 

拉 曼 光谱 可 提供 样品 分 子 中 官能 团 的 信息 ， 可 用 于 鉴别 
试验 和 结构 解析 。 在 相同 的 测定 条 件 下 ， 绘 制 供 试 品 与 对 照 
品 的 拉 曼 光谱 并 进行 比 对 ， 若 相同 ， 除 立体 异 构 体 外 ， 即 可 
鉴别 为 同一 人 化合物。 如 遇 多 唱 现象 ， 可 参照 红外 鉴别 的 相关 
内 容 进 行 处 理 。 

2. 含量 测定 

拉 曼 谱 带 的 强度 与 待 测 物 浓度 的 关系 遵守 比尔 定律 : 

ly=KLCIo 
式 中 Iy 是 给 定 波 数 处 的 峰 强 ， 
K 代表 仪器 和 样品 的 参数 ; 
L 是 光路 长 度 ; 
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C 是 样品 中 特定 组 分 的 摩尔 浓度 ; 

I 是 激光 强度 。 、 

实际 工作 中 ， 光 路 长 度 被 更 准确 的 描述 为 样品 体积 ， 这 
是 一 种 描述 激光 聚焦 和 采集 光学 的 仪器 变量 。 上 述 等 式 是 拉 
曼 光 谱 用 于 定量 的 基础 。 

3. 影响 定量 测定 的 因素 

最 主要 的 干扰 因素 是 荧光 、 样 品 的 热效应 和 基质 或 样品 
自身 的 吸收 。 在 拉 曼 光谱 中 ， 荧光 干扰 表现 为 一 个 典型 的 倾 
斜 宽 背景 。 因 此 ， 荧 光 对 定量 的 影响 主要 为 基线 的 偏离 和 信 
噪 比 的 下 降 ， 欧 光 的 波长 和 强度 取决 于 荧光 物质 的 种 类 和 浓 
度 。 与 拉 曼 散射 相 比 ， 荧 光 通 常 是 一 种 量子 效率 更 高 的 过 
程 ， 甚 至 很 少量 不 纯 物 质 的 荧光 也 可 以 导致 显著 的 拉 曼 信号 
降低 。 使 用 更 长 的 波长 例如 785nm 或 1064nm 的 激发 光 可 使 
荧光 显著 减 绊 。 然 而 ， 拉 曼 信 号 的 强度 与 人 成 比例 ，) 是 
激发 波长 。 通 过 平衡 荧光 干扰 、 信 和 号 强度 和 检测 器 响应 可 获 
得 最 佳 信 噪 比 。 

测量 前 将 样品 用 激光 照射 一 定时 间 ， 固 态 物质 的 荧光 也 
可 得 以 减弱 。 这 个 过 程 被 称 为 光 致 漂白 ， 是 通过 降解 高 吸收 
物质 来 实现 的 。 光 致 漂白 作用 在 液体 中 并 不 明显 ， 可 能 是 由 
于 液体 样品 的 流动 性 ， 或 荧光 物质 不 是 痕 量 ， 

样品 加 热 会 造成 一 系列 的 问题 ， 例 如 物理 状态 的 改变 
(熔化 ) ， 晶 型 的 转变 或 样品 的 烧灼 ， 这 是 有 色 的 、 具 强 吸 收 
或 低热 传导 的 小 颗粒 物质 常 出 现 的 问题 。 样 品 加 热 的 影响 通 
常 是 可 观察 的 ， 表 现在 一 定时 间 内 拉 曼 光谱 或 样品 的 表 观 变 
化 。 除 了 减少 激光 通 量 ， 有 许多 种 方法 可 用 来 降低 热效应 ， 
例如 在 测量 过 程 中 移动 样品 或 激光 ， 或 者 通过 热 接 触 或 液体 
浸入 来 改善 样品 的 热传导 。 

基质 或 样品 本 身 也 可 吸收 拉 曼 信号 。 在 长 波 傅 里 时 变换 
拉 曼 系统 中 ， 拉 曼 信号 可 以 与 近 红 外 的 泛 频 吸收 重 侄 。 这 种 
影响 与 仪器 的 光学 系统 以 及 样品 的 形态 有 关 。 样 品 的 装填 和 
颗粒 大 小 的 差异 而 引起 的 固体 散射 的 可 变性 与 这 种 效应 有 
关 。 然 而 ， 由 于 在 拉 曼 光谱 中 样品 的 有 限 穿 透 深 度 和 相对 狭 
窄 的 波长 范围 ， 所 有 这 些 效 应 的 大 小 都 没有 近 红 外 光谱 
严重 。 

定量 拉 曼 光谱 与 许多 其 他 的 光谱 技术 不 同 ， 它 是 单 光 
束 零 背景 测量 。 谨 慎 地 进行 样品 测定 以 及 使 用 设计 合理 的 
仪器 可 以 使 这 种 变异 减 到 最 小 ， 但 是 并 不 能 全 部 消除 。 所 
以 ， 绝 对 的 拉 曼 信号 强度 很 难 直 接 用 于 待 测 物 的 定量 。 变 
蜡 的 潜在 来 源 是 样品 的 不 透明 性 和 样品 的 不 均匀 性 、 照 射 
样品 的 激光 功率 的 变化 以 及 光学 几何 学 或 样品 位 置 的 变化 。 
这 些 影响 可 以 通过 能 重复 的 或 有 代表 性 的 样品 处 置 方 式 予 以 
减 小 。 

由 于 拉 曼 信号 绝对 强度 的 波动 ， 应 尽 可 能 地 使 用 内 标 。 
可 以 有 目的 地 加 入 一 种 内 标 ， 该 内 标 应 具有 与 待 测 物 互 不 干 
扰 的 特征 谱 带 以 便 检测 。 在 溶液 中 ， 也 可 利用 溶剂 的 特征 谱 
带 ， 因 为 溶剂 随 样品 不 同 将 相对 保持 不 变 。 另 外 ， 在 制剂 
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中 ， 如 果 赋 形 剂量 大 大 超过 待 测 组 分 ， 则 可 以 使 用 该 赋 形 剂 
的 峰 。 在 假设 激光 和 样品 定位 的 改变 将 会 同等 地 影响 全 光谱 
的 前 担 下 ， 全 光谱 同样 可 以 用 作 参 比 。 

样品 测定 中 需 考 虑 的 重要 因素 还 有 光谱 的 污染 。 拉 曼 是 
一 种 可 以 被 许多 外 源 影 响 掩 项 的 弱 效 应 。 普 通 的 污染 源 包括 
样品 支持 物 ( 容 器 或 基质 ) 和 周围 光线 。 通 常 ， 这 些 问题 可 以 
通过 细致 的 实验 方法 来 识别 和 解决 。 

仪器 装置 

根据 获得 光谱 的 方式 ， 拉 曼 光 谱 仪 可 分 为 FT 拉 曼 光谱 
仪 和 色散 型 拉 曼 光谱 仪 ， 但 所 有 的 现代 拉 曼 光谱 仪 均 包括 激 
光 光 源 、 样 品 装置 、 滤 光 器 、 单 色 器 (或 干涉 仪 ) 和 检测 
器 等 。 

(1 激光 光源 ”下 表 列 出 了 几 种 在 药学 应 用 中 经 常 使 用 
的 激光 。 紫 外 激光 有 时 也 有 特殊 应 用 ， 但 在 常规 分 析 中 很 少 
采用 。 


表 ”药学 应 用 中 的 主要 激光 光源 


波长 范围 /nm 
激光 波长 A/nm 
a 类 型 斯 托 克 区 域 注释 
《近似 整数 )” 功率 (100 一 3000 cm-1) 
过 红外 激光 | 国 | 
固态 ( 铸 ， 
1064 YAG) 最 大 3W 1075~1563 叶 变 换 仪 
器 中 使 用 
785 二 极 管 最 大 791~1027 ee 
全 500MW 加 泣 曼 仪 
中 配置 
紫外 -可 见 光 
离子 气 和 
488 一 632.8 | 固态 ， 双 | 最 大 1W 488 一 781 荧光 风险 
频率 激光 
在 紫外 和 
紫外 -可 见 光 | 沫 料 激 可 见 光 区 | 英 光 风险 ® 
光 妖 可 调 


注 ，@ 不 同 仪器 商 提供 的 激光 波长 常 与 表 中 值 有 差异 ;加 和 紫 外 
区 激光 可 适当 地 减少 荧光 风险 。 

(2) 样 品 装置 ”可 有 各 种 各 样 的 样品 放置 方式 ， 包 括 直 
接 的 光学 界面 ， 显 微 镜 ， 光 纤 探 针 ( 不 接触 或 光学 温 人 ) 和 样 
品 室 (包括 特殊 的 样品 盛 器 和 自动 样品 转换 器 ) 。 样 品 光路 也 
可 设计 成 能 获得 偏振 相关 拉 曼 光谱 ， 这 种 光谱 通常 包含 附加 
信息 。 样 品 装置 的 选择 应 根据 待 测 物 的 具体 情况 (如 样品 的 
状态 、 体 积 等 ) 以 及 测量 的 速度 ， 激 光 的 安全 性 和 样品 图 谱 
的 质量 要 求 等 决定 。 

(3) 滤 光 装 置 ”激光 波长 的 散射 光 ( 瑞 利 光 ) 要 比 拉 曼 信 
号 强 几 个 数量 级 ， 必 须 在 进入 检测 器 前 滤 除 。 普 遍 采 用 的 是 
陷 波 滤波 器 ， 它 具有 滤波 效果 好 和 体积 小 等 优点 。 另 外 ， 为 
咏 止 样品 受 外 辐射 源 ( 如 房间 灯光 、 激 光 等 离子 体 ) 照 射 ， 需 
要 设置 适宜 的 滤波 器 或 者 物理 屏障 。 

(4) 光 波 处 理 装 置 ”光波 信号 可 通过 色散 或 者 干涉 ( 傅 
里 叶 变换 ) 琳 处 理 。 任 何 合格 仪器 都 适用 于 定性 鉴别 。 然 
而 ， 选 择 定量 测定 用 仪器 时 ， 应 注意 色散 和 线性 响应 可 能 
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在 整个 波谱 范围 内 并 不 均衡 (例如 当 使 用 阶梯 光栅 分 光 镜 
时 )。 

(5) 检 测 器 ” 硅 质 CCD 是 色散 仪器 中 最 常用 的 检测 器 。 
这 种 冷却 的 阵列 检测 器 允许 在 低 品 声 下 快速 全 光谱 扫描 ， 常 
与 通常 使 用 的 785nm 二 极 管 激光 器 配合 使 用 。 伟 里 叶 变 换 
仪器 通常 采用 单 通道 销 或 锣 - 匀 - 砷 化 合 物 (InGaAs) 检 测 器 以 
配合 狂 : 包 - 铝 -石榴 红 (Nd : YAG)1064nm 的 激光 器 在 近 红 
外 区 使 用 。 

仪器 校正 

拉 曼 仪器 的 校准 包括 三 个 要 素 : 初始 波长 (X 轴 )、 激 光 
波长 以 及 强度 (Y 轴 ) 。 

仪器 供应 商 应 提供 可 由 用 户 可 以 执行 的 对 仪器 相关 参数 
校准 的 方法 。 除 男 有 规定 外 ， 使 用 者 应 根据 仪器 所 提供 的 校 
准 方法 制定 具体 的 SOP， 并 严格 按照 SOP 对 上 述 参 数 进行 
验证 。 

特别 需要 注意 的 是 ， 激 光波 长 变化 可 影响 仪器 的 波长 精 
度 和 光度 (强度 ) 精 度 。 即 使 是 最 稳定 的 激光 器 ， 在 使 用 过 程 
中 其 输出 波长 也 会 有 轻微 变化 。 所 以 ， 激 光波 长 必须 经 校正 
以 确保 拉 曼 位 移 的 准确 性 。 可 以 使 用 仪器 供应 商 提供 的 拉 曼 
位 移 标 准 参考 物质 进行 定期 校正 。 某 些 仪器 可 以 用 一 种 拉 曼 
内 标 物 与 初级 光路 分 离 ， 外 在 校准 装置 通过 散射 辐射 准确 地 
重 现 这 一 光路 。 

推荐 使 用 外 部 参考 标准 对 仪器 进行 校正 。 

方法 验证 

必须 对 方法 进行 验证 ， 至 少 应 考察 准确 度 、 精 密度 等 主 
要 指标 。 但 这 些 指标 受 诸多 可 变 因素 的 影响 ， 其 中 荧光 可 能 
是 影响 方法 适用 性 的 主要 因素 。 样 品 中 荧光 杂质 的 存在 完全 
随 样 品 而 异 。 所 以 ,方法 必须 能 适应 不 同 的 样品 体系 ， 必 须 
足以 将 杂质 的 影响 降 到 最 小 。 

检测 器 的 线性 必须 适应 可 能 的 信号 水 平 范围 。 荧 光 可 能 
使 信号 基线 比 验 证 时 高 ， 这 时 必须 设法 将 荧光 减弱 或 者 使 验 
证 的 方法 适应 较 高 的 荧光 水 平 。 这 一 要 求 对 方法 的 精密 度 、 
检测 限 (LOD) 和 定量 限 (LOQ) 同 样 适 用 ， 因 为 基线 噪声 的 
增加 会 对 这 些 数值 产生 影响 。 

由 于 荧光 使 基线 漂移 可 能 同样 会 影响 定量 ， 所 以 使 用 
时 ， 同 样 需要 在 不 同 的 光 漂 白 作 用 水 平 进行 可 接受 的 定量 
验证 。 

必须 确定 激光 是 否 对 样品 造成 影响 。 在 不 同 激光 功率 和 
暴露 时 间 的 条 件 下 ， 对 样品 目 视 检查 和 仔细 审视 测 得 的 拉 曼 
光谱 可 以 确定 样品 是 否 改 变 (而 不 是 光 漂 白 作 用 )。 观 察 的 依 
据 是 谱 带 位 置 、 峰 强 和 谱 带宽 度 是 否 改 变 或 者 背景 强度 是 否 
有 明显 变化 。 

影响 方法 精密 度 的 因素 还 包括 样品 的 位 置 和 固体 、 液 
体 样 品 的 形态 ， 在 校正 模型 中 必须 严密 控制 或 说 明 。 样 品 
的 制备 方法 或 样品 室 的 形状 可 能 影响 测量 灵敏 度 ， 而 且 ， 
该 灵敏 度 会 随 着 仪器 的 激发 光 和 采集 光学 设置 的 不 同 而 
不 同 。 
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测定 法 

测定 拉 曼 光谱 可 以 采用 以 下 任 一 物质 态 : 结晶 态 、 无 定 
型 态 、 液 体 、 气 体 或 等 离子 体 。 

液体 能 够 在 玻璃 管 或 石英 管 中 直 接 测量 。 无 定型 和 微 晶 
固体 也 可 充填 人 玻璃 管 或 石英 管 中 直 接 测定 。 为 了 获得 较 大 
的 拉 曼 散射 光 强 度 ， 通 常 使 照射 在 样品 上 的 入 射 光 与 所 检测 
的 拉 曼 散射 光 之 间 的 夹 角 为 0"、90" 和 180"。 样 品 池 的 放置 
可 有 多 种 方式 。 

除 另 有 规定 外 ， 一 般 用 作 鉴 别 的 样品 不 必 制 样 ， 用 作 晶 
型 、 异 构 体 限度 检查 或 含量 测定 时 ， 供 试 品 的 制备 和 具体 测 
定 方法 可 按 正 文中 各 品种 项 下 有 关 规 定 操作 。 

某 些 特殊 样品 技术 可 被 应 用 于 表面 增强 拉 曼 光谱 和 显 微 
拉 曼 光谱 测量 。 

为 防止 样品 分 解 ， 常 采用 的 办 法 是 旋转 技术 。 利 用 特殊 
的 装置 使 激光 光束 的 焦点 和 样品 的 表面 做 相对 运动 ， 从 而 避 
兔 了 样品 的 局 部 过 热 现 象 。 样 品 旋 转 技 术 除 能 防止 样品 分 解 
外 ， 还 能 提高 分 析 的 灵敏 度 。 

常 采 用 内 标 法 定量 ， 在 激光 照射 下 ， 加 入 的 内 标 也 产生 
拉 曼 光谱 ， 选 择 其 一 条 拉 曼 谱 带 作为 标准 ， 将 样品 的 拉 曼 谱 
带 强度 与 内 标 谱 带 的 强度 进行 比较 (通常 比较 说 带 的 面积 或 
高 度 )。 由 于 内 标 和 样品 完全 处 于 相同 的 实验 条 件 下 ， 一 些 
影响 因素 可 以 相互 抵消 。 

所 选择 的 内 标 应 满足 以 下 要 求 : 化 学 人 性质 比较 稳定 ， 
不 与 样品 中 被 测 成 分 或 其 他 成 分 发 生化 学 反应 ;@@ 内 标 拉 
曼 谱 带 和 待 测 物 的 拉 曼 谱 带 互 不 干扰 ; 图 内 标 应 比较 纯 ， 
不 含有 被 测 成 分 或 其 他 干扰 成 分 。 对 于 非 水 溶液 ， 常 用 的 
内 标 为 四 氧化 碳 (459cm -:);， 而 对 于 水 溶液 ， 常 用 的 内 标 
是 硝酸 根 离子 (1050cm :) 和 高 氯 酸 根 离子 。 对 于 固体 样 
品 ， 有 时 选择 样品 中 某 一 拉 曼 谱 带 作为 自身 对 照 内 标 
谱 带 。 

具有 多 晶 现 象 的 固体 药品 ， 由 于 晶 型 不 同 ， 可 能 导致 所 
收集 的 供 试 品 光谱 图 与 对 照 品 光谱 图 或 标准 光谱 集 所 收 载 的 
光谱 图 不 一 致 ， 遇 此 情况 ， 应 按 该 品种 项 下 规定 的 方法 进行 
预 处 理 后 再 绘制 比 对 。 

光谱 的 形状 与 所 用 的 仪器 型 号 和 性 能 、 激 发 波长 、 样 品 


测定 状态 及 吸水 程度 等 因素 相关 。 因 此 ， 进 行 光谱 比 对 时 ，- 


应 考虑 各 种 因素 可 能 造成 的 影响 。 
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质谱 法 是 使 待 测 化 合 物产 生气 态 离 子 ， 再 按 质 荷 比 
(m/z) 将 离子 分 离 、 检 测 的 分 析 方 法 ， 检 测 限 可 达 10 一 一 
10-*mol 数量 级 。 质 谱 法 可 提供 分 子 质 量 和 结构 的 信息 ， 
定量 测定 可 采用 内 标 法 或 外 标 法 。 

质谱 仪 的 主要 组 成 如 图 所 示 。 在 由 有 泵 维持 的 约 10 一 
10“ Pa 真空 状态 下 ， 离 子 源 产生 的 各 种 正 离子 (或 负离子 )， 
经 加 速 ， 进 入 质量 分 析 器 分 离 ， 再 由 检测 器 检测 。 计 算 机 系 
统 用 于 控制 仪器 ， 记 录 、 处 理 并 储存 数据 ， 当 配 有 标准 谱 库 


0431 质谱 法 
软件 时 ， 计 算 机 系统 可 以 将 测 得 的 质谱 与 标准 谱 库 中 图 谱 比 
较 ， 获 得 可 能 化 合 物 的 组 成 和 结构 信息 。 ” 


计算 机 系统 
二 
| 进 样 系统 | 一 -| 离子 源 上 :| 质量 分 析 器 站 检测 器 | 


图 质谱 仪 的 主要 组 成 


一 、 进 样 系统 

样品 导入 应 不 影响 质谱 仪 的 真空 度 。 进 样 方式 的 选择 取 
决 于 样品 的 性 质 、 纯 度 及 所 采用 的 离子 化 方式 。 

1. 直接 进 样 

室温 常 压 下 ， 气 态 或 液态 化 合 物 的 中 性 分 子 通 过 可 控 漏 
孔 系 统 ， 进 入 离子 源 。 吸 附 在 固体 上 或 溶解 在 液体 中 的 挥发 
性 待 测 化 合 物 可 采用 顶 空 分 析 法 提取 和 富 集 ， 程 序 升温 解吸 
附 ， 再 经 毛细 管 导 人 质谱 仪 。 

挥发 性 固体 样品 可 置 于 进 样 杆 顶端 ， 在 接近 离子 源 的 高 
真空 状态 下 加 热 、 气 化 。 采 用 解吸 离子 化 技术 ， 可 以 使 热 不 
稳定 的 、 难 挥发 的 样品 在 气 化 的 同时 离子 化 。 

多 种 分 离 技术 已 实 更 了 与 质谱 的 联 用 。 经 分 离 后 的 各 种 
待 测 成 分 ， 可 以 通过 适当 的 接口 导 人 质谱 仪 分 析 。 

2. 气相 色谱 -质谱 联 用 (GC-MS) 

在 使 用 毛细 管 气相 色谱 柱 及 高 容量 质谱 真空 泵 的 情况 
下 ,色谱 流出 物 可 直接 引入 质谱 仪 。 

3. 液 相 色谱 -质谱 联 用 (LC-MS) 

使 待 测 化 合 物 从 色谱 流出 物 中 分 离 、 形 成 适合 于 质谱 分 
析 的 气态 分 子 或 离子 需要 特殊 的 接口 。 为 减少 污染 ， 和 避免 化 
学 噪声 和 电离 抑制 ， 流 动 相 中 所 含 的 缓冲 盐 或 添加 剂 通常 应 
具有 挥发 性 ， 且 用 量 也 有 一 定 的 限制 。 

(1) 粒 子 束 接口 ” 液 相 色谱 的 流出 物 在 去 溶剂 室 雾 化 、 
脱 溶剂 后 ， 仅 待 测 化 合 物 的 中 性 分 子 被 引入 质谱 离子 源 。 
粒子 束 接 口 适用 于 分 子 质量 小 于 1000 道 尔 顿 的 弱 极 性 、 热 
稳定 化 合 物 的 分 析 ， 测 得 的 质谱 可 以 由 电子 胡 击 离子 化 或 
化 学 离子 化 产生 。 电 子 变 击 离子 化 质谱 常 含 有 丰富 的 结构 
信息 。 

(2) 移 动 带 接口 ”流速 为 0.5 一 1.5ml/min 的 液 相 色 谱 流 
出 物 ， 均 匀 地 滴 加 在 移动 带 上 ， 蒸 发 、 除 去 溶剂 后 ， 待 测 化 
合 物 被 引 人 质 谱 离子 源 。 移 动 带 接口 不 适宜 于 极 性 大 或 热 不 
稳定 化 合 物 的 分 析 ， 测 得 的 质谱 可 以 由 电子 变 击 离子 化 或 化 
学 离子 化 或 快 原子 码 击 离子 化 产生 。 

(3) 大 气压 离子 化 接口 ”是 目前 液 相 色谱 -质谱 联 用 广泛 
采用 的 接口 技术 。 由 于 兼 具 离 子 化 功能 ， 这 些 接口 将 在 离子 
源 部 分 介绍 。 

4. 超 临 界 流体 色谱 -质谱 联 用 (SFC-MS) 

超 临界 流体 色谱 -质谱 联 用 主要 采用 大 气压 化 学 离子 化 
或 电 喷雾 离子 化 接口 。 色 谱 流 出 物 通过 一 个 位 于 柱子 和 离子 
源 之 间 的 加 热 限 流 器 转变 为 气态 ， 进 入 质谱 仪 分 析 。 
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5. 毛细 管 电泳 -质谱 联 用 (CE-MS) 

几乎 所 有 的 毛细 管 电泳 操作 模式 均 可 与 质谱 联 用 。 选 择 
接口 时 ， 应 注意 毛细 管 电 沪 的 低 流速 特点 并 使 用 挥发 性 缓冲 
液 。 电 喷雾 离子 化 是 毛细 管 电泳 与 质谱 联 用 最 常用 的 接口 
技术 。 

二 、 离 子 源 

根据 待 测 化 合 物 的 性 质 及 拟 获 取 的 信息 类 型 ， 可 以 选用 
不 同 的 离子 源 。 

1. 电子 袁 击 离子 化 (ED 

处 于 离子 源 的 气态 待 测 化 合 物 分 子 ， 受 到 一 束 能 量 ( 通 
常 是 70eV) 大 于 其 电离 能 的 电子 秦 击 而 离子 化 。 质 谱 中 往往 
含有 待 测 化 合 物 的 分 子 离子 及 具有 待 测 化 合 物 结构 特征 的 碎 
片 离子 。 电 子 猴 击 离子 化 适用 于 热 稳 定 的 、 易 挥发 化 合 物 的 
离子 化 ， 是 气相 色谱 一 质谱 联 用 最 常用 的 离子 化 方式 。 当 采 
用 粒子 束 或 移动 带 等 接口 时 ， 电 子 胡 击 离子 化 也 可 用 于 液 相 
色谱 一 质谱 联 用 。 

2, 化 学 离子 化 (CI) 

离子 源 中 的 试剂 气 分 子 ( 如 甲烷 、 蜡 丁 烧 和 氮气) 受 高 能 电 
子 秦 击 而 离子 化 ， 进 一 步 发生 离 子 一 分 子 反 应 ， 产 生 稳定 的 试 
剂 气 离子 ， 再 使 待 测 化 合 物 离子 化 。 化 学 离子 化 可 产生 待 测 化 
合 物 (MW) 的 《M 十 H)* 或 (M 一 H) 特征 离子 、 或 待 测 化 合 物 与 
试剂 气 分 子 产生 的 加 合 离子 。 与 电子 禾 击 离子 化 质谱 相 比 ， 化 
学 离子 化 质谱 中 碎片 离子 较 少 ， 适 宜 于 采用 电子 销 击 离子 化 无 
法 得 到 分 子 质量 信息 的 热 稳定 的 、 易 挥发 化 合 物 分 析 。 

3. 快 原子 囊 击 (FAB) 或 快 离子 麦 击 离子 化 (LSIMS) 

高 能 中 性 原子 (如 氨 气 ) 或 高 能 饮 离 子 ， 使 置 于 金属 表 
面 、 分 散 于 惰性 黏稠 基质 (如 甘油 ) 中 的 待 测 化 合 物 离子 化 ， 
产生 (M 十 H)+ 或 CM 一 H) 特征 离子 或 待 测 化 合 物 与 基质 
分 子 的 加 合 离子 。 快 原子 饼 击 或 快 离子 秘 击 离子 化 非常 适合 
于 各 种 极 性 的 、 热 不 稳定 化 合 物 的 分 子 质 量 测定 及 结构 表 
征 ， 广 泛 应 用 于 分 子 质量 高 达 10 000 道 尔 顿 的 肽 、 抗 生 素 、 
核 苷 酸 、 脂 质 、 有 机 金属 化 合 物 及 表面 活性 剂 的 分 析 。 

快 原子 秦 击 或 快 离子 胡 击 离子 化 用 于 液 相 色谱 -质谱 联 
用 时 ， 需 在 色谱 流动 相 中 添加 1%~10% 的 甘油 ， 且 必须 保 
持 很 低 流 速 (1~10pl/min)。 

4. 基质 辅助 激光 解吸 离子 化 {MALDI) 

将 溶 于 适当 基质 中 的 供 试 品 涂 布 于 金属 靶 上 ， 用 高 强度 
的 紫外 或 红外 脉冲 激光 照射 ， 使 待 测 化 合 物 离 子 化 。 基 质 辅 
助 激光 解吸 离子 化 主要 用 于 分 子 质量 在 100 000 道 尔 顿 以 上 
的 生物 大 分 子 分 析 ， 适 宜 与 飞行 时 间 分 析 器 结合 使 用 。 

5. 电 喷 敬 离 子 化 (ESI) 

离子 化 在 大 气压 下 进行 。 待 测 溶液 (如 液 相 色谱 流出 物 ) 
通过 一 终端 加 有 几 千 伏 高 压 的 毛细 管 进 入 离子 源 ， 气 体 辅助 
雾 化 ,产生 的 微小 液 滴 去 溶剂 ， 形 成 单 电荷 或 多 电荷 的 气态 
离子 。 这 些 离子 再 经 逐步 减 压 区 域 ， 从 大 气压 状态 传送 到 质 
谱 仪 的 高 真空 中 。 电 喷雾 离子 化 可 在 1xMmin~ Iml/min 流 
速 下 进行 ， 适 合 极 性 化 合 物 和 分 子 质 量 高 达 100 000 道 尔 顿 
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的 生物 大 分 子 研究 ， 是 液 相 色谱 -质谱 联 用 、 毛 细 管 电泳- 质 
谱 联 用 最 成 功 的 接口 技术 。 

6. 大 气压 化 学 离子 化 (APCI) 

原理 与 化 学 离子 化 相同 ， 但 离子 化 在 大 气压 下 进行 。 流 
动 相 在 热 及 氮气 流 的 作用 下 雾 化 成 气态 ， 经 由 带 有 儿 千 伏 高 
压 的 放电 电极 时 离子 化 ， 产 生 的 试剂 气 离子 与 待 测 化 合 物 分 
子 发 生 离 子 -分 子 反应 ， 形 成 单 电荷 离子 ， 正 离子 通常 是 
CM 十 H)* ， 负 离子 则 是 C(M 一 H)- 。 大 气压 化 学 离子 化 能 在 
流速 高 达 2ml/min 下 进行 ， 常 用 于 分 析 分 子 质量 小 于 1500 
道 尔 顿 的 小 分 子 或 弱 极 性 化 合 物 ， 主 要 产生 的 是 (M 十 H)+ 
或 C(M 一 H)- 离子， 很 少 有 碎片 离子 ， 是 液 相 色谱 -质谱 联 用 
的 重要 接口 之 一 。 

7. 大 气压 光 离 子 化 (APPI) 

与 大 气压 化 学 离子 化 不 同 ， 大 气压 光 离子 化 是 利用 光 
子 使 气相 分 子 离 子 化 。 该 离子 化 源 主 要 用 于 非 极 性 物质 的 
分 析 ， 是 电 喷雾 离子 化 、 大 气压 化 学 离子 化 的 -种 补充 。 
大 气压 光 离子 化 对 于 试验 条 件 比较 敏感 ， 摊 杂 剂 、 溶 剂 及 
缓冲 溶液 的 组 成 等 均 会 对 测定 的 选择 性 、 灵 敏 度 产 生 较 大 
影响 。 

三 、 质 量 分 析 器 

质量 范围 、 分 辨 率 是 质量 分 析 器 的 两 个 主要 性 能 指标 。 
质量 范围 指 质量 分 析 器 所 能 测定 的 质 荷 比 的 范围 ;分辨 率 表 
示 质 量 分 析 器 分 辨 相 邻 的 、 质 量 差异 很 小 的 峰 的 能 力 。 虽 然 
不 同类 型 的 质量 分 析 器 对 分 辩 率 的 具体 定义 存在 差异 ， 高 分 
辨 质谱 仪 通常 指 其 质量 分 析 器 的 分 辨 率 大 于 104 。 

1. 扇形 磁场 分 析 器 

离子 源 中 产生 的 离子 经 加 速 电压 (V) 加 速 ， 聚 焦 进 入 扇 
形 磁场 (磁场 强度 B) 。 在 磁场 的 作用 下 ， 不 同 质 荷 比 的 离子 
发 生 偏转 ， 按 各 自 的 曲率 半径 (”) 运 动 ; 

m/z= Br /2V 

改变 磁场 强度 ， 可 以 使 不 同 质 荷 比 的 离子 具有 相同 的 运 
动 曲率 半径 (r>)， 进 而 通过 狭 锋 出 口 ， 达 到 检测 器 。 

扇形 磁场 分 析 器 可 以 检测 分 子 质量 高 达 15 000 道 尔 顿 
的 单 电荷 离子 。 当 与 静电 场 分 析 器 结合 、 构 成 双 聚 焦 记 形 磁 
场 分 析 器 时 ,分辨 率 可 达到 10。 

2. 四 极 杆 分 析 器 

分 析 器 由 四 根 平行 排列 的 金属 杆 状 电极 组 成 。 直 流 电 压 
(DC) 和 射频 电压 (RF) 作 用 于 电极 上 ， 形 成 了 高 频 振 荡 电 场 
(四 极 场 ) 。 在 特定 的 直流 电压 和 射频 电压 条 件 下 ， 一 定 质 荷 
比 的 离子 可 以 稳定 地 穿 过 四 极 场 ， 到 达 检测 器 。 改 变 直流 电 
压 和 射频 电压 大 小 ， 但 维持 它们 的 比值 恒定 ， 可 以 实现 质谱 
扫描 。 

四 极 杆 分 析 器 可 检测 的 分 子 质量 上 限 通常 是 4000 道 尔 
顿 ， 分 辩 率 约 为 10? 。 

3. 离子 阱 分 析 器 

四 极 离子 阱 (QIT) 由 两 个 端 盖 电 极 和 位 于 它们 之 间 的 环 
电极 组 成 。 端 盖 电 极 处 在 地 电位 ， 而 环 电极 上 施加 射频 电压 
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(RF) ， 以 形成 三 维 四 极 场 。 选择 适当 的 射频 电压 ， 四 极 场 
可 以 储存 质 荷 比 大 于 某 特定 值 的 所 有 离子 。 采 用 “质量 选择 
不 稳定 性 ”模式 ， 提 高 射频 电压 值 ， 可 以 将 离子 按 质量 从 高 
到 低 依次 射出 离子 阱 。 挥 发 性 待 测 化 合 物 的 离子 化 和 质量 分 
析 可 以 在 同一 四 极 场 内 完成 。 通 过 设 定 时 间 序 列 ， 单 个 四 极 
离子 阱 可 以 实现 多 级 质谱 (MS" ) 的 功能 。 

线性 离子 阱 (LIT) 是 二 维 四 极 离子 阱 ， 结 构 上 等 同 于 四 
极 质量 分 析 器 ， 但 操作 模式 与 三 维 离子 阱 相似 。 四 极 线性 离 
子 阱 具有 更 好 的 离子 储存 效率 和 储存 容量 ， 可 改善 的 离子 喷 
射 效率 及 更 快 的 扫描 速度 和 较 高 的 检测 灵敏 度 。 

离子 阱 分 析 器 与 四 极 杆 分 析 器 具有 相近 的 质量 上 限 及 分 
辨 率 。 

4. 飞行 时 间 分 析 器 (TOF ) 

具有 相同 动能 、 不 同 质量 的 离子 ， 因 飞行 速度 不 同 而 实 
现 分 离 。 当 飞行 上 距离 一 定时 ， 离 子 飞 行 需要 的 时 间 与 质 荷 比 
的 平方 根 成 正比 ， 质 量 小 的 离子 在 较 短 时 间 到 达 检 测 器 。 为 
了 测定 飞行 时 间 ， 将 离子 以 不 连续 的 组 引入 质量 分 析 器 ， 以 
明确 起 始 飞 行 时 间 。 离 子 组 可 以 由 脉冲 式 离子 化 (如 基质 畏 
助 激光 解吸 离子 化 ) 产 生 ， 也 可 通过 门 控 系 统 将 连续 产生 的 
离子 流 在 给 定时 间 引 入 飞行 管 。 

飞行 时 间 分 析 器 的 质量 分 析 上 限 约 15 000 道 尔 顿 、 离 
子 传输 效率 高 (尤其 是 谱 图 获取 速度 快 ) 、 质 量 分 辩 率 之 10+ 。 

5. 离子 回旋 共振 分 析 器 (ICR ) 

在 高 真空 (~10 ”Pa) 状 态 下 ， 离 子 在 超 导 磁 场 中 作 回 
旋 运 动 ， 运 行 轨道 随 着 共振 交 变 电 场 而 改变 。 当 交 变 电场 的 
频率 和 离子 回旋 频率 相同 时 ， 离 子 被 稳定 加 速 ， 轨 道 半径 越 
来 越 大 ， 动 能 不 断 增加 。 关 闭 交 变 电 场 ， 轨 道上 的 离子 在 电 
极 上 产生 交 变 的 像 电 流 。 利 用 计算 机 进行 傅立叶 变换 ， 将 像 
电流 信号 转换 为 频谱 信号 ， 获 得 质谱 。 

待 测 化 合 物 的 离子 化 和 质量 分 析 可 以 在 同一 分 析 器 内 完 
成 。 离 子 回旋 共振 分 析 器 的 质量 分 析 上 限 之 104 道 尔 顿 ， 分 
辩 率 高 达 10" ， 质 荷 比 测定 精确 到 千 分 之 一 ， 可 以 进行 多 级 
质谱 (MS" ) 分 析 。 

6. 串联 质谱 (MS-MS) 

串联 质谱 是 时 间 上 或 空间 上 两 级 以 上 质量 分 析 的 结合 ， 
测定 第 一 级 质量 分 析 器 中 的 前 体 离子 (precursor ion) 与 第 二 
级 质量 分 析 器 中 的 产物 离子 (product ion) 之 间 的 质量 关系 。 
多 级 质谱 实验 常 以 MS" 表 示 。 

产物 离子 扫描 {product-ion scan) 在 第 一 级 质量 分 析 器 
中 选择 某 m/z 的 离子 作为 前 体 离 子 ， 测 定 该 离子 在 第 二 级 
质量 分 析 器 中 、 一 定 的 质量 范围 内 的 所 有 碎片 离子 (产物 离 
子 ) 的 质 荷 比 与 相对 强度 ， 获 得 该 前 体 离子 的 质谱 。 

前 体 离子 扫描 (precursor-ion scan) 在 第 二 级 质量 分 析 
器 中 选择 某 m/z 的 产物 离子 ， 测 定 在 第 一 级 质量 分 析 器 中 、 
一 定 的 质量 范围 内 所 有 能 产生 该 碎片 离子 的 前 体 离子 。 

中 性 丢失 扫描 (neutral-loss scan) 以 恒定 的 质量 差异 ， 
在 一 定 的 质量 范围 内 同时 测定 第 一 级 、 第 二 级 质量 分 析 器 中 
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的 所 有 前 体 离 子 和 产物 离子 ， 以 发 现 能 产生 特定 中 性 碎片 
(如 CO,) 委 失 的 化 合 物 或 同系 物 。 

选择 反应 检测 ( selected-reaction monitoring，SRM) 选 
择 第 一 级 质量 分 析 器 中 某 前 体 离子 (m/z)! ， 测 定 该 离子 在 
第 二 级 质量 分 析 器 中 的 特定 产物 离子 (m/z); 的 强度 ， 以 定 
量 分 析 复 杂 混 合 物 中 的 低 浓 度 待 测 化 合 物 。 

多 反应 检测 (multiple-reaction monitoring，MRM) 是 指 
同时 检测 两 对 及 以 上 的 前 体 离子 一 产物 离子 。 

四 、 测 定 法 

在 进行 供 试 品 分 析 前 ， 应 对 测定 用 单 级 质谱 仪 或 串联 质 
谱 仪 进行 质量 校正 。 可 采用 参 比 物质 单独 校正 或 与 被 测 物 混 
合 测定 校正 的 方式 。 

1. 定性 分 析 

以 质 荷 比 为 横 坐 标 ， 以 离子 的 相对 丰 度 为 纵 坐 标 ， 测 
定 物质 的 质谱 。 高 分 辨 质谱 仪 可 以 测定 物质 的 准确 分 子 
质量 。 

在 相同 的 仪器 及 分 析 条 件 下 ， 直 接 进 样 或 流动 注射 进 
样 ， 分别 测 定 对 照 品 和 供 试 品 的 质谱 ， 观 察 特定 m/z 处 离 
子 的 存在 ， 可 以 鉴别 药物 、 杂 质 或 非法 添加 物 。 产 物 离子 扫 
描 可 以 用 于 极 性 的 大 分 子 化 合 物 的 鉴别 。 复 杂 供 试 品 中 待 测 
成 分 的 鉴定 ， 应 采用 色谱 -质谱 联 用 仪 或 串联 质谱 仪 。 

质谱 中 不 同 质 荷 比 离子 的 存在 及 其 强度 信息 反映 了 待 测 
化 合 物 的 结构 特征 ， 结 合 串联 质谱 分 析 结 果 ， 可 以 推测 或 确 
证 待 测 化 合 物 的 分 子 结构 。 当 采用 电子 育 击 离子 化 时 ， 可 以 
通过 比 对 待 测 化 合 物 的 质谱 与 标准 谱 库 谱 图 的 一 致 性 ， 快 速 
鉴定 化 合 物 。 未 知 化 合 物 的 结构 解析 ， 常 常 需 要 综合 应 用 各 
种 质谱 技术 并 结合 供 试 品 的 来 源 ， 必 要 时 还 应 结合 元 素 分 
析 、 光 谱 分 析 ( 如 核磁 共振 、 红 外 光谱 、 紫 外 光谱 、X 射线 
衍射 ) 的 结果 综合 判断 。 

2. 定量 分 析 

采用 选择 离子 检测 (selected-ion monitoring，SIM) 或 选 
择 反应 检测 或 多 反应 检测 ， 外 标 法 或 内 标 法 定量 。 内 标 化 合 
物 可 以 是 待 测 化 合 物 的 结构 类 似 物 或 其 稳定 同位 素 ( 如 :H， 
3C,*N) 标 记 物 。 

分 别 配 制 一 定 浓度 的 供 试 品 及 杂质 对 照 品 溶液 ， 色 谱 - 
质谱 分 析 。 若 供 试 品 溶液 在 特征 m/z 离子 处 的 响应 值 (或 响 
应 值 之 和 ) 小 于 杂质 对 照 品 溶液 在 相同 特征 m/z 离子 处 的 响 
应 值 ( 或 响应 值 之 和 )， 则 供 试 品 所 含 杂 质 符合 要 求 。 

复杂 样本 中 的 有 毒 有 害 物质 、 非 法 添加 物 、 微 量 药 物 
及 其 代谢 物 的 色谱 -质谱 分 析 ， 宜 采用 标准 曲线 法 。 通 过 测 
定 相同 体积 的 系列 标准 溶液 在 特征 m/z 离子 处 的 响应 值 ， 
获得 标准 曲线 及 回归 方程 。 按 规定 制备 供 试 品 溶液 ， 测 定 
其 在 特征 m/z 离子 处 的 响应 值 ， 带 人 标准 曲线 或 回归 方程 
计算 ， 得 到 待 测 物 的 浓度 。 内 标 校 正 的 标准 曲线 法 是 将 等 
量 的 内 标 加 入 系列 标准 溶液 中 ， 测 定 待 测 物 与 内 标 物 在 各 
自 特征 m/z 离子 处 的 响应 值 ， 以 响应 值 的 比值 为 纵 坐 标 ， 
待 测 物 浓度 为 模 坐 标 绘制 标准 曲线 ,计算 回归 方程 。 使 用 
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稳定 同位 素 标记 物 作 为 内 标 时 ， 可 以 获得 更 好 的 分 析 精 密 

度 和 准确 度 。 
0441 核磁 共振 波谱 法 

核磁 共振 (NMR) 波 谱 是 一 种 基于 特定 原子 核 在 外 磁场 
中 吸收 了 与 其 裂 分 能 级 间 能 量 差 相 对 应 的 射频 场 能 量 而 产生 
共振 现象 的 分 析 方法 。 核 磁 共 振 波 谱 通过 化 学 位 移 值 、 谱 峰 
多 重 性 、 偶 合 常数 值 、 谱 峰 相对 强度 和 在 各 种 二 维 谱 及 多 维 
谱 中 呈现 的 相关 峰 ， 提 供 分 子 中 原子 的 连接 方式 、 空 间 的 相 
对 取向 等 定性 的 结构 信息 。 核 磁 共 振 定量 分 析 以 结构 分 析 为 
基础 ， 在 进行 定量 分 析 之 前 ， 首 先 对 化 合 物 的 分 子 结构 进行 
鉴定 ， 再 利用 分 子 特 定 基 团 的 质子 数 与 相应 谱 峰 的 峰 面积 之 
间 的 关系 进行 定量 测定 。 

带 正 电荷 的 原子 核 在 作 自 旋 运动 时 ， 可 产生 磁场 和 角 动 
量 ， 其 磁性 用 核磁 矩 y 表示 ， 角 动量 P 的 大 小 与 自 旋 量子 
数 工 有 关 ( 核 的 质量 数 为 奇数 ，F 为 半 整 数 ; 核 的 质量 数 为 
偶数 ，T 为 整数 或 0) ， 其 空间 取向 是 量子 化 的 ; yy 也 是 一 个 
矢量 ,方向 与 的 方向 重合 ， 空 间 取向 也 是 量子 化 的 ， 取 
决 于 磁 量子 数 m 的 取 值 (m 二 I，I 一 1，…-… 一 TI， 共有 2I 十 1 
个 数值 )。 对 于 'H、*C 等 I=1/2 的 核 ， 只 有 两 种 取向 ， 对 
应 于 两 个 不 同 的 能 量 状态 ， 粒 子 通 过 吸收 或 发 射 相应 的 能 量 
在 两 个 能 级 间 牙 迁 。 

当 自 旋 量子 数 IT 夭 0 的 磁 核 处 于 一 个 均匀 的 外 磁场 HH 中 
时 ， 磁 核 因 受到 磁场 的 作用 力 而 围绕 着 外 磁场 方向 作 旋转 运 
动 ， 同 时 仍然 保持 本 身 的 自 旋 。 这 种 运动 方式 称 为 拉 摩 进 
动 。 原 子 核 的 进 动 频 率 由 下 式 决定 : 

wo 二 7Y 互 。 

其 中 y 为 旋 磁 比 ， 是 原子 核 的 基本 属性 之 一 。 不 同 原子 
核 的 y 值 不 同 ， 其 值 越 大 ， 核 的 磁性 越 强 ， 在 核磁 共振 中 越 
容易 被 检测 。 如 果 提 供 一 个 射频 场 ， 其 频率 (v) 满 足 : 

AE=hy= Ho /I 

其 路 为 普 朗 克 常数 ， 则 ， 

,一 wo/2r 一 Yo/2r 

即 射频 场 的 频率 正好 等 于 在 磁场 再 "中 的 核 进 动 频率 ， 
那么 核 就 能 吸收 这 一 射频 场 的 能 量 ， 导 致 在 两 个 能 级 闻 跃 
迁 ， 产 生 核磁 共振 现象 。 

核磁 共振 波谱 是 一 专属 性 较 好 但 灵敏 度 较 低 的 分 析 技 
术 。 低 灵敏 度 的 主要 原因 是 基态 和 激发 态 的 能 量 差 非常 小 ， 
通常 每 十 万 个 粒子 中 两 个 能 级 间 只 差 几 个 粒子 ( 当 外 磁场 强 
度 约 为 2T 时 )。 

核磁 共振 波谱 仪 

常见 的 有 两 类 核磁 共振 波谱 仪 : 经 典 的 连续 波 (CW) 波 
谱 仪 和 现代 的 脉冲 健 里 叶 变换 (PFT) 波 谱 仪 ， 目 前 使 用 的 绝 
大 多 数 为 后 者 。 其 组 成 主要 包含 超 导 磁体 、 射 频 脉冲 发 射 系 
统 、 核 磁 信 号 接收 系统 和 用 于 数据 采集 、 储 存 、 处 理 以 及 谱 
仪 控制 的 计算 机 系统 (如 图 ) 。 
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图 PFT 核磁 共振 波谱 仪 的 主要 组 成 


在 脉冲 核磁 共振 波谱 仪 上 ， 一 个 覆盖 所 有 共振 核 的 射频 
能 量 的 脉冲 将 同时 激发 所 有 的 核 ， 当 被 激发 的 核 回 到 低能 态 
时 产生 一 个 自由 感应 衰减 (FID) 信 号 ， 它 包含 所 有 的 时 间 域 
信息 ， 经 模 数 转换 后 通过 计算 机 进行 传 里 叶 变换 得 到 频 
( 率 ) 谱 。 

实验 中 按照 仪器 操作 规程 设置 谱 仪 参数 ， 如 脉冲 倾倒 角 
和 与 之 对 应 的 脉冲 强度 、 脉 冲 间 隔 时 间 、 数 据 采 样 点 (分 辩 
率 )、 采 样 时 间 等 。 采 和 集 足够 的 FIDs， 由 计算 机 进行 数据 转 
换 ， 调 整 相位 使 尽 可 能 得 到 纯 的 吸收 峰 ， 用 参照 物 校正 化 学 
位 移 值 ， 用 输出 设备 输出 谱 图 。 

核磁 共振 谱 

核磁 共振 信号 ( 峰 ) 可 提供 四 个 重要 参数 : 化 学 位 移 值 、 
谱 峰 多 重 性 、 偶 合 常数 值 和 谱 峰 相对 强度 。 处 于 不 同 分 子 环 
境 中 的 同类 原子 核 具 有 不 同 的 共振 频率 ， 这 是 由 于 作用 于 特 
定 核 的 有 效 磁 场 由 两 部 分 构成 : 由 仪器 提供 的 特定 外 磁场 以 
及 由 核 外 电子 云 环 流产 生 的 磁场 (后 者 一 般 与 外 磁场 的 方向 
相反 ， 这 种 现象 称 为 “ 屏 融 ”)。 处 于 不 同化 学 环境 中 的 原子 
核 ， 由 于 屏蔽 作用 不 同 而 产生 的 共振 条 件 差异 很 小 ， 难 以 精 
确 测定 其 绝对 值 ， 实 际 操作 时 采用 一 参照 物 作为 基准 ， 精 确 
测定 样品 和 参照 物 的 共振 频率 差 。 在 核磁 共振 波谱 中 ， 一 个 
信号 的 位 置 可 描述 为 它 与 男 一 参照 物 信号 的 偏离 程度 ， 称 为 
化 学 位 移 。 

共振 频率 与 外 磁场 强度 H, 成 正比 ， 磁场 强度 不 同 ， 同 
一 化 学 环境 中 的 核 共 振 频 率 不 同 。 为 了 解决 这 个 问题 ， 采 用 
位 移 常数 6 来 表示 化 学 位 移 : 


0= ed 
Vo 


式 中 wx 为 样品 中 磁 核 的 共振 频率 ; 

为 参照 物 中 磁 核 的 共振 频率 ， 

为 仪器 的 输出 频率 ，MHz; 

5. 为 参照 物 的 化 学 位 移 值 。 

因此 也 可 用 气 代 溶剂 中 残留 的 质子 信和 号 作为 化 学 位 移 参 
考 值 。 

常用 的 化 学 位 移 参照 物 是 四 甲 基 硅烷 (TMS)， 其 优点 
是 化 学 惰性 ; 单 峰 ; 信号 处 在 高 场 ， 与 绝 大 部 分 样品 信号 之 
间 不 会 互相 重 秋 干扰 ; 沸点 很 低 (27C)， 容 易 去除 ， 有 利于 
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样品 回收 。 而 对 于 水 溶性 样品 ， 常 用 3- 三 甲 基 硅 基 丙 酸 
钠 -du (TSP) 或 2,2- 二 甲 基 -2- 硅 成 基 -5- 磺 酸 钠 (DSS)， 其 化 
学 位 移 值 也 非常 接近 于 零 。DSS 的 缺点 是 其 三 个 亚 甲 基质 子 
有 时 会 干扰 被 测 样品 信号 ， 适 于 用 作 外 参考 。 

化 学 位 移 仅 表示 了 磁 核 的 电子 环境 ， 即 核 外 电子 云 对 核 
产生 的 屏蔽 作用 ， 但 未 涉及 同一 分 子 中 磁 核 间 的 相互 作用 。 
这 种 磁 核 间 的 相互 作用 很 小 ， 对 化 学 位 移 没 有 影响 ， 但 对 谱 
峰 的 形状 有 着 重要 影响 。 这 种 磁 核 之 间 的 相互 干扰 称 为 自 
旋 - 自 旋 偶 合 ， 由 自 旋 偶合 产生 的 多 重 谱 峰 现象 称 为 自 旋 裂 分 ， 
烈 分 间距 (赫兹 ) 称 为 偶合 常数 J， 侦 合 常数 与 外 磁场 强度 无 关 。 
偶合 也 可 发 生 在 氨 核 与 其 他 核 (I 关 0) 之 间 ， 如 F.C 和 *P 等 。 

核磁 共振 信号 的 另 一 个 特征 是 它 的 强度 。 在 合适 的 实验 
条 件 下 ( 见 “ 测 定 方法 ”) ， 谱 峰 面 积 或 强度 正比 于 引起 此 信和 号 
的 质子 数 ， 因 此 可 用 于 测定 同一 样品 中 不 同 质子 或 其 他 核 的 
相对 比例 ， 以 及 在 加 入 内 标 后 进行 核磁 共振 定量 分 析 。 

测定 方法 

在 熟悉 核磁 共振 理论 的 基础 上 ， 应 多 了 解 样品 的 性 质 ， 
并 严格 遵守 操作 规程 ， 正 确 操作 仪器 。 不 正确 的 样品 制备 、 
谱 仪 调整 及 参数 设置 会 导致 谱 图 数据 的 分 辩 率 和 灵敏 度 降 
低 ， 甚 至 给 出 假 峰 和 错误 数据 。 核 磁 共 振 样品 一 般 为 溶液 ， 
配备 特定 装置 的 核磁 共振 波谱 仪 可 直接 进行 固体 样品 分 析 。 

通常 应 用 最 多 的 是 ! H( 质 子 ) 核 磁 共 振 波谱 ， 其 他 还 包 
括 ?F. :PC 核磁 共振 波谱 以 及 各 种 二 维 谱 等 。 测定 前 ， 
一 般 须 先 将 供 试 品 制 成 合适 的 溶液 。 

溶剂 选择 ”合适 的 溶剂 除了 对 样品 有 较 好 的 溶解 度 外 ， 
其 残留 的 信号 峰 应 不 干扰 所 分 析 样 品 的 信号 峰 。 气 代 溶 剂 同 
时 提供 异 核 锁 信 号 。 应 尽 可 能 使 用 高 氛 代 度 、 高 纯度 的 溶剂 ， 
并 注意 气 原 子 会 对 其 他 原子 信号 产生 裂 分。 常用 的 核磁 共振 
波谱 测定 用 气 代 溶剂 及 其 残留 质子 信号 的 化 学 位 移 见 下 表 。 


表 和 氢 谱 测定 中 氛 代 溶剂 及 其 残留 质子 信号 的 化 学 位 移 


残留 质子 信号 
$Cppm) 


可 能 残留 的 
水 峰 SCppm) 


气 代 三 氧 甲烷 
气 代 甲醇 
气 代 丙酮 


CDCls 
CD; OD 
(CD3)zCO 
气 代 二 甲 基 亚 硕 | DMSO-ds 

氛 代 乙 膊 CD3CN 
气 代 菏 Ce Ds 7. 16 / 
重水 D:O 元 4. 79 
气 代 二 氧 六 环 
气 代 乙 酸 

气 代 三 气 乙 酸 
气 代 吡啶 

氛 代 N, N- 二 甲 

基 甲 酰胺 


Dioxane-ds 3. 55 » 
CD3COsD 2.05, 8.5* / 
CF3COsD 12.5* / 


Cs5DiN 7.18, 7.55, 8.70 4. 80 


DMF-d; |2.77, 2.93, 8.05 / 


| 


* 活 泌 质 子 的 化 学 位 移 值 是 可 变 的 ， 取 决 于 温度 和 溶质 的 变化 。 
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适用 于 氢 谱 (CIH NMR) 的 溶剂 同样 也 适用 于 握 谱 
(3F NMR)， 常见 的 有 CDCl 、CDs OD、D:O、DNISO-d 、 
DMF-d 、 酸 和 碱 等 ， 通 常 不 含 氟 的 溶剂 均 可 使 用 。 同 时 应 
注意 含 氟 样 品 中 氟 原 子 对 其 他 核 的 J 一 偶合 。 

样品 制备 ” 按 各 品种 项 下 的 要 求 。 样 品 的 浓度 取决 于 
实验 的 要 求 及 仪器 的 类 型 ， 测 定 非 主 要 成 分 时 需要 更 高 的 
浓度 。 供 试 液 的 体积 取决 于 样品 管 的 大 小 及 仪器 的 要 求 ， 
通常 样品 溶液 的 高 度 应 达到 线圈 高 度 的 2 倍 以 上 。 选 用 符 
合 定量 要 求 的 核磁 管 ， 常 用 外 径 为 5mm 或 10mm， 长 度 为 
15cm 或 20cm 的 核磁 管 。 当 样品 量 较 少 时 可 选用 微量 核 
磁 管 。 

测定 ”将 样品 管 放 和 人 谱 仪 中 ， 先 进行 样品 和 谱 仪 的 调 
谐 ， 再 仔细 对 谱 仪 匀 场 ， 使 谱 仪 达到 最 佳 工作 状态 。 设 置 合 
适 的 实验 参数 ,采样 ， 完 成 后 再 进行 图 谱 处 理 ， 并 分 段 
积分 。 

同一 个 实验 通常 可 同时 得 到 定性 和 定量 数据 。 对 于 核磁 
共振 定量 分 析 ， 实 验 参数 的 正确 设置 非常 重要 ， 以 保证 每 个 
峰 的 积分 面积 与 质子 数 成 正比 。 必 须 保证 有 足够 长 的 弛 瑰 时 
间 ， 以 使 所 有 激发 核 都 能 完全 弛 丈 ， 因 而 定量 分 析 通 常 需 要 
更 长 的 实验 时 间 。 

定性 和 定量 分 析 ”核磁 共振 波谱 分 析 可 广泛 应 用 于 结构 
确证 ， 热 力学 、 动 力学 和 反应 机 理 的 研究 ， 以 及 用 于 定量 
分 析 。 

1. 定性 分 析 

核磁 共振 波谱 是 一 个 非常 有 用 的 结构 解析 工具 ， 化 学 位 
移 提供 原子 核 环境 信息 ， 谱 峰 多 重 性 提供 相 邻 基 团 情况 以 及 
立体 化 学 信息 ， 偶 合 常数 值 大 小 可 用 于 确定 基 团 的 取代 情 
况 ， 谱 峰 强 度 (或 积分 面积 ) 可 确定 基 团 中 质子 的 个 数 等 。 一 
些 特定 技术 ， 如 双 共 振 实 验 、 化 学 交换 、 使 用 位 移 试剂 、 各 
种 二 维 谱 等 ， 可 用 于 简化 复杂 图 谱 、 确 定 特 征 基 团 以 及 确定 
偶合 关系 等 。 

对 于 结构 简单 的 样品 可 直接 通过 氢 谱 的 化 学 位 移 值 、 偶 
合 情 况 (偶合 裂 分 的 峰 数 及 偶合 常数 ) 及 每 组 信号 的 质子 数 来 
确定 ， 或 通过 与 文献 值 ( 图 谱 ) 比 较 确 定 样品 的 结构 ， 以 及 是 
否 存 在 杂质 等 。 与 文献 值 (图 谱 ) 比较 时 ， 需 要 注意 一 些 重要 
的 实验 条 件 ， 如 溶剂 种 类 、 样 品 浓度 、 化 学 位 移 参 照 物 、 测 
定 温度 等 的 影响 。 对 于 结构 复杂 或 结构 未 知 的 样品 ， 通 常 需 
要 !H、*C 及 其 二 维 谱 、“*F、"1P 谱 并 结合 其 他 分 析 手 段 ， 如 
质谱 等 方 能 确定 其 结构 。 

2. 定量 分 析 

与 其 他 核 相 比 ,H 核磁 共振 波谱 更 适用 于 定量 分 析 。 在 
合适 的 实验 条 件 下 ， 两 个 信号 的 积分 面积 (或 强度 ) 正 比 于 产 
生 这 些 信号 的 质子 数 : 


主 一 < (GD) 


式 中 Al, 、A: 为 相应 信号 的 积分 面积 (或 强度 ); 
Ni 、Nz 为 相应 信号 的 总 质子 数 。 


» S3 。 
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如 果 两 个 信号 来 源 于 同一 分 子 中 不 同 的 官能 团 ， 式 (1) 
可 简化 为 : 


A 
A, n> 


式 中 nl 、nz 分 别 为 相应 官能 团 中 的 质子 数 。 
如 果 两 个 信号 来 源 于 不 同 的 化 合 物 ， 则 


Al_nmm _ mW/M (3) 
A 722 7772 nz Wz/M:; 


式 中 rm 、mz 分 别 为 化 合 物 1 和 化 合 物 2 的 分 子 个 数 ; 
Wl、W: 分 别 为 其 质量 ; 
Mi 、M: 分 别 为 其 分 子 量 。 

由 式 (2) 和 和 (37 可知， 核磁 共振 波谱 定量 分 析 可 采用 绝对 
定量 和 相对 定量 两 种 模式 。 绝 对 定量 为 采用 标准 物质 ， 直 接 
检测 待 测 样品 中 的 组 分 含量 ; 相对 定量 基于 待 测 样品 中 每 个 
组 分 特征 峰 的 积分 值 ， 检 测 特定 组 分 间 的 相对 含量 。 

在 绝对 定量 模式 下 ， 将 已 精密 称 定 重量 的 样品 和 内 标 混 
合 配制 溶液 ， 测 定 ， 通 过 比较 样品 特征 峰 的 峰 面积 与 内 标 峰 
的 峰 面积 计算 样品 的 含量 (纯度 )。 内 标 物 为 与 分 析 样 品 共 溶 
于 待 测 溶液 中 的 标准 物质 。 合 适 的 内 标 应 满足 如 下 要 求 : 有 
合适 的 特征 参考 峰 ， 最 好 是 适宜 宽度 的 单 峰 ; 内 标 物 的 特征 
参考 峰 与 样品 峰 分 离 ， 能 溶 于 分 析 溶 剂 中 ; 其 质子 是 等 权重 
的 ; 内 标 物 的 分 子 量 与 特征 参考 峰 质子 数 之 比 合理 ; 不 与 待 
测 样品 相互 作用 等 。 常 用 的 内 标 物 有 : 1,2,4,5- 四 和 毛茶、 
1,4- 二 硝 基 荃 、 对 葵 二 酚 、 对 莽 二 酸 、 葵 甲酸 茶 醴 、 顺 丁 烯 
二 酸 等 。 内 标 物 的 选择 依据 样品 性 质 而 定 。 

相对 定量 模式 主要 用 于 测定 样品 中 杂质 的 相对 含量 (或 
混合 物 中 各 成 分 相对 含量 ) ， 由 式 (3) 来 计算 。 

(1) 绝 对 定量 模式 ”溶剂 、 内 标 和 化 学 位 移 参照 物 按 
各 品种 项 下 的 规定 。 

供 试 品 溶液 制备 ”分别 取 供 试 品 和 内 标 适 量 ( 按 各 品种 
项 下 的 规定 ) ， 精 密 称 定 ， 置 同一 具 塞 玻璃 离心 管 中 ， 精 密 
加 入 洲 剂 适量 ， 振 摇 使 完全 溶解 ， 加 化 学 位 移 参 照 物 适量 ， 
振 摇 使 溶解 ， 摇 匀 ， 即 得 。 

测定 法 ”将 供 试 品 溶液 适量 转移 至 核磁 管 中 ， 正 确 设置 
仪器 参数 ， 调 整 核磁 管 转速 使 旋转 边 峰 不 干扰 待 测 信号 ， 记 
录 图 谱 。 用 积分 法 分 别 测定 各 品种 项 下 规定 的 特征 峰 峰 面积 
及 内 标 峰 峰 面 积 ， 重 复 测定 不 少 于 5 次 ， 取 平均 值 ， 由 下 式 
计算 供 试 品 的 量 W,: 

A,UE 


WW 


(2) 


式 中 W, 为 内 标 物 的 重量 ， 
A. 和 A, 分 别 为 供 试 品 特征 峰 和 内 标 峰 的 平均 峰 面积 ; 
EE 筷 , 分 别 为 供 试 品 和 内 标 物 的 质子 当量 重量 ( 质 
量 )( 以 分 子 量 除 以 特征 峰 的 质子 数 计算 得 到 ) 。 
《2) 相 对 定量 模式 “溶剂 、 化 学 位 移 参照 物 、 供 试 品 溶 
液 制备 以 及 测定 方法 “ 按 各 品种 项 下 的 规定 并 参照 “绝对 定 
量 模式 ”项 下 。 
由 下 式 计 算 供 试 品 中 各 组 分 的 摩尔 百分比 : 


» S4.* 
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Al/nm 
A /ni 二 As /nz 


式 中 ”Al 和 A: 分别 为 各 品种 项 下 所 规定 的 各 特征 基 团 共振 
峰 的 平均 峰 面 积 ; 
m 、Ns 分 别 为 各 特征 基 团 的 质子 数 。 
核磁 共振 定量 分 析 还 需 注意 以 下 实验 参数 的 设置 及 优 
化 ， 如 供 试 品 称 样 量 及 准确 度 、 待 测 样品 和 内 标 物 的 浓度 、 
供 试 品 的 溶解 度 、 核 磁 共 振 激发 脉冲 、 采 和 集 时 间 、 测 试 温 
度 、 相 位 和 基线 校正 、 积 分 参数 等 。 


X100 
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射线 衍射 法 (XRD) 是 一 种 利用 单 色 X 射线 光束 照射 
到 被 测 样品 上 ， 检 测 样品 的 三 维 立体 结构 ( 含 手 性 、 唱 型 、 
结晶 水 或 结晶 溶剂 ) 或 成 分 ( 主 成 分 及 杂质 成 分 、 晶 型 种 类 及 
含量 ) 的 分 析 方 法 。 

单 蝇 X 射 线 衍射 法 (SXRD) 的 测 检 对 象 为 一 颗 晶 体 ， 粉 
末 义 射线 衍射 法 (PXRD) 的 测 检 对 象 为 众多 随机 取向 的 微小 
上 颗粒， 它们 可 以 是 晶体 或 非 晶 体 等 固体 样品 。 

根据 检测 要 求 和 检测 对 象 、 检 测 结果 的 不 同 可 选择 适应 
方法 。 

固体 化 学 物质 状态 可 分 为 晶 态 (或 称 晶体 ) 和 非 晶 态 (或 
称 无 定型 态 、 玻 璃 体 等 ) 物 质 两 大 类 。 

晶 态 物质 (晶体 ) 中 的 分 子 、 原 子 或 离子 在 三 维 空间 呈 周 
期 性 有 序 排列 ， 唱 体 的 最 小 重复 单位 是 唱 胞 。 晶 胞 是 由 一 个 
平行 六 面体 组 成 ， 含 有 三 个 轴 (a、b、c， 单 位 ，A) 和 三 个 
角 (c、8、7， 单 位 :") ， 被 称 为 晶 胞 参数 。 唱 胞 沿 C(z、>、z) 
三 维 的 无 限 有 序 堆 积 排列 形成 了 晶体 。 

非 晶 态 物 质 ( 无 定型 态 、 玻 璃 体 等 ) 中 的 分 子 、 原 子 或 离 
子 在 三 维 空间 不 具有 周期 性 排列 规律 ， 其 固体 物质 是 由 分 
子 、 原 子 或 离子 在 三 维 空间 杂乱 无 章 的 堆积 而 成 。 

X 射线 衍射 的 基本 原理 ， 当 一 束 X 射线 通过 滤波 镜 以 
单 色光 (特定 波长 ) 照 射 到 单 晶体 样品 或 粉末 微 晶 样 品 时 即 发 
生 衍射 现象 ， 衍 射 条 件 遵循 布拉格 方程 式 : 


dw = 分 
Wi 2sing 


式 中 dni 为 面 间距 (hkl 为 晶 面 指数 ); 

n 为 衍射 级 数 ; 

4 为 X 射线 的 波长 ; 

9 为 掠 射 角 。 

金属 铜 (Cu) 与 钥 (Mo) 为 有 机 化 合 物 样 品 常用 的 X 射线 
阳极 靶 元 素 ，Cu 靶 波 长 为 1.54178A，Mo 靶 波 长 1 为 
0.71073A。 义 射线 由 K, 和 Ks 组成， 一 般 采 用 K, 线 作为 单 
品 X 射线 衍射 的 结构 分 析 或 粉末 X 射线 衍射 的 成 分 与 晶 型 
分 析 的 特征 X 射线 。 

当 X 射 线 照 射 到 晶 态 物质 上 时 ， 可 以 产生 衍射 效应 ; 
而 当 XX 射 线 照射 到 非 晶 态 物质 上 时 则 无 衍射 效应 。 单 晶 义 
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射线 入 射 结构 ( 唱 型 ) 定 量 分 析 和 粉末 X 射线 成 分 ( 晶 型 ) 定 
性 与 定量 分 析 均 是 依据 X 射线 衍射 基本 原理 。 

X 射线 衍射 仪器 是 由 和 射线 光源 (直流 高 压 电源 、 真 空 
管 、 阳 极 靶 )、 准 直系 统 ( 准 直 管 、 样 品 架 )、 仪 器 控制 系统 
(指令 控制 、 数 据 控制 )、 冷 却 系统 组 成 。 

第 一 法 ” 单 晶 X 射线 衍射 法 

单 晶 X 射线 衍射 法 使 用 一 颗 单 晶体 即 可 获得 样品 的 化 
合 物 分 子 构 型 和 构象 等 立体 结构 信息 ， 主 要 包括 : 空间 群 、 
晶 胞 参数 、 分 子 式 、 结 构 式 、 原 子 坐 标 、 成 键 原子 的 键 长 与 
键 角 、 分 子 内 与 分 子 间 的 氢 键 、 盐 键 、 配 位 键 等 。 

单 晶 X 射 线 衔 射 技术 是 定量 检测 样品 成 分 与 分 子 立体 
结构 的 绝对 分 析 方法 ， 它 可 独立 完成 对 样品 的 手 性 或 立体 异 
构 体 分 析 、 共 晶 物 质 分 析 ( 含 结晶 水 或 结晶 溶剂 等 )、 纯 唱 型 
物质 分 析 ( 分 子 排列 规律 变化 ) 等 。 由 于 单 晶 X 射线 衍射 分 
析 实 验 使 用 一 颗 晶 体 ， 所 以 采用 该 分 析 法 可 获得 晶 型 纯 品 物 
质 信息 。 

单 晶 X 射线 衍射 法 通过 两 次 健 里 叶 变 换 完成 晶体 结构 
分 析 。 该 方法 适用 于 唱 态 物质 的 结构 或 晶 型 分 析 。 单 唱 X 
射线 衍射 实验 中 ，Cu 靶 适 用 于 化 合 物 分 子 的 绝对 构 型 测定 ， 
Mo 丢 适 用 于 化 合 物 分 子 的 相对 构 型 测定 (含有 卤素 或 金属 
原子 的 样品 除外 ) 。 

试 样 的 制备 及 有 关 实 验 技术 

试 样 制 备 : 单 晶 和 射线 街 射 分 析 要 求 使 用 一 颗 适 合 实 
验 的 单 晶 体 ， 一 般 需 要 采用 重 结晶 技术 通过 单 晶 体 培 养 获 
得 。 唱 体 尺寸 在 0. 1 一 1. 0mm 之 间 。 单 晶体 应 呈 透 明 状 、 无 
气泡 、 无 裂纹 、 无 杂质 等 ， 晶 体外 形 可 为 块 状 、 片 状 、 柱 
状 ， 近 似 球状 或 块 状 晶体 因 在 各 方向 对 和 射线 的 吸收 相近 ， 
所 以 属 最 佳 实验 用 晶体 外 形 。 

晶体 样品 对 和 射线 的 衍射 能 力 受到 来 自 内 部 和 外 部 的 
影响 。 唱 体 样品 自身 内 部 影响 因素 主要 为 组 成 晶体 的 化 学 元 
素 种 类 、 结 构 类 型 、 分 子 对 称 排列 规律 、 作 用 力 分 布 、 单 晶 
体质 量 等 ， 外 部 影响 因素 包括 仪器 X 射线 发 生 器 功率 、 阳 
极 革 种 类 等 。 

当 使 用 Cu 靶 实 验 时 ， 衍 射 数据 收集 的 29 角 要 大 于 
114 ;， 当 使 用 Mo 靶 实 验 时 ， 衍 射 数据 收集 的 29 角 要 大 
于 54 。 

晶 胞 参数 三 个 轴 (a、5、c， 单 位 ，A) 的 误差 在 小 数 点 
后 第 三 位 ， 三 个 角 (e、B8、》， 单 位: ) 的 误差 在 小 数 点 后 第 
二 位 ;原子 相对 坐标 的 误差 在 小 数 点 后 第 四 位 ， 键 长 的 误差 
在 小 数 点 后 第 三 位 ， 键 角 的 误差 在 小 数 点 后 第 一 位 。 

本 法 适用 于 晶 态 样品 的 分 子 立 体 结构 定量 分 析 、 手 性 分 
析 、 晶 型 分 析 、 结 晶 水 例 量 分 析 、 结 晶 溶 剂 种 类 与 含量 分 
析 等 。 

仪器 校准 : 仪器 应 定期 使 用 仪器 生产 厂家 自 带 的 标准 样 
品 进行 仪器 校正 。 

第 二 法 ”粉末 X 射 线 衍 射 法 

粉末 尽 射线 入射 法 用 于 样品 的 定性 或 定量 的 物 相 分 析 。 
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每 种 化 学 物质 ， 当 其 化 学 成 分 与 固体 物质 状态 ( 晶 型 ) 确 定 
时 ， 应 该 具有 独立 的 特征 X 射线 衍射 图 谱 和 数据 ,衍射 图 
谱 信 息 包括 衍射 峰 数 量 、 衍 射 峰 位 置 (29 值 或 值 )、 衍 射 
峰 强 度 ( 相 对 强度 ， 绝 对 强度 )、 衍 射 峰 几何 拓扑 (不 同 衍射 
峰 间 的 比例 ) 等 。 

粉末 X 射线 衍射 法 适用 于 对 晶 态 物质 或 非 晶 态 物质 的 
定性 鉴别 与 定量 分 析 。 常 用 于 固体 物质 的 结晶 度 定性 检查 、 
多 晶 型 种 类 、 唱 型 纯度 等 分 析 。 粉 末 X 射线 衍射 实验 中 ， 
通常 使 用 Cu 靶 为 阳极 靶 材 料 。 

晶 态 物质 的 粉末 X 射线 衍射 峰 是 由 数 十 乃至 上 百 个 锐 
峰 ( 宗 峰 ) 组 成 ;而 非 晶 态 物质 的 粉末 X 射线 衍射 峰 的 数量 
较 少 且 呈 弥散 状 (为 宽 峰 或 馒头 峰 )， 在 定量 检测 时 ， 两 者 在 
相同 位 置 的 衍射 峰 的 绝对 强度 值 存在 较 大 差异 。 

当 化 学 物质 有 两 种 或 两 种 以 上 的 不 同 固体 物质 状态 时 ， 
即 存 在 有 多 晶 型 (或 称 为 同 质 异 晶 ) 现 象 。 多 晶 型 现象 可 以 
由 样品 的 分 子 构 型 、 分 子 构象 、 分 子 排列 规律 、 分 子 作用 
力 等 变化 引起 ， 也 可 由 结晶 水 或 结晶 溶剂 的 加 入 (数量 与 
种 类 ) 形 成 。 每 种 晶 型 物质 应 具有 确定 的 特征 粉末 X 射线 
衍射 图 谱 。 

当 被 测定 样品 化 学 结构 相同 ， 但 衍射 峰 的 数量 和 位 置 、 
绝对 强度 值 或 衍射 峰 形 几 何 拓扑 间 存 在 差别 时 ， 即 表明 该 化 
合 物 可 能 存在 多 晶 型 现象 。 

试 样 的 制备 及 有 关 实 验 技术 

试 样 制备 :粉末 晶体 颗粒 过 大 或 晶体 呈现 片 或 针 状 样品 
容易 引起 择优 取向 现象 ， 为 排除 择优 取向 对 实验 结果 的 干 
扰 ， 对 有 机 样品 需要 增加 研磨 并 过 得 (通常 为 100 目 ) 的 样品 
前 处 理 步 又 。 

实验 进 样 量 ， 当 采用 粉末 X 射线 衍射 法 进行 定量 分 析 
时 ， 需 要 对 研磨 后 过 筛 样品 进行 精密 定量 称 取 ， 试 样 铺 板 高 
度 应 与 板 面 平行 。 

街 射 数据 收集 范围 ， 当 使 用 铜 Cu 靶 实 验 时 ， 入 射 数据 
收集 的 范围 (20) 一般 至 少 应 在 3 一 60" 之 间 ， 有 时 可 收集 至 
1 一 80"。 

定量 分 析 方 法 : 可 采用 标准 曲线 法 ， 含 外 标 法 、 内 标 法 
与 标准 加 入 法 。 

定量 分 析 时 ， 应 选择 一 个 具有 特征 性 的 衍射 峰 进 行 。 内 
标 法 应 建立 内 标 物质 与 衍射 强度 之 间 的 线性 关系 。 内 标 物 质 
选取 原则 是 应 与 样品 的 特征 术 射 峰 不 发 生 重 至， 同时 两 者 对 
X 射线 的 街 射 能 力 应 接近 。 制 备 标准 曲线 时 ， 应 取 固 定 质量 
但 含量 比例 不 等 的 内 标 物质 与 样品 均匀 混合 ， 定 量 分 析 时 ， 
应 保证 被 测 样品 含量 在 标准 曲线 的 线性 范围 内 ;外 标 法 应 建 
立 标准 物质 不 同 质量 与 入 射 强度 之 间 的 线性 关系 。 制 作 标准 
曲线 时 ， 应 取 不 同 质量 的 样品 。 定 量 分 析 时 ， 应 保证 被 测 样 
品 含量 在 标准 曲线 的 线性 范围 内 ; 标准 加 入 法 应 保证 加 入 标 
准 物质 和 被 测 物 质 衍 射 峰 强度 接近 ， 二 者 具有 良好 的 分 离 度 
且 不 重要 。 

定量 分 析 时 ， 每 个 样品 应 平行 实验 3 次 ， 取 算术 平均 
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值 。 当 样品 存在 多 部 型 物质 状态 ， 且 研磨 压力 能 引起 晶 型 转 
变 时 ， 应 愤 用 定量 分 析 方 法 。 当 多 晶 型 衍射 图 谱 的 衍射 峰 数 
量 和 位 置 基本 相同 ， 但 衍射 峰 的 几何 拓扑 图 形 存在 较 大 差异 
时 ， 应 适当 增加 特征 衍射 峰 的 数量 (从 一 般 使 用 1 个 特征 峰 ， 
增加 到 使 用 3~5 个 特征 峰 )， 以 证 明 蝇 型 含量 与 特征 衍射 峰 
间 存 在 线性 关系 。 

采用 相同 制备 方法 的 等 质量 试 样 定量 分 析 ， 在 同一 实验 
条 件 下 ， 样 品 与 标准 品 的 29 值 数据 误差 范围 为 士 0.2， 街 
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色谱 法 根据 其 分 离 原 理 可 分 为 : 吸附 色谱 法 、 分 配色 谱 
法 、 离 子 交 换 色谱 法 与 排 阻 色谱 法 等 。 吸 附 色谱 法 是 利用 被 
分 离 物质 在 吸附 剂 上 吸附 能 力 的 不 同 ， 用 溶剂 或 气体 洗 脱 使 
组 分 分 离 ; 常用 的 吸附 剂 有 和 氧化 铝 、 硅 胶 、 聚 酰胺 等 有 吸附 
活性 的 物质 。 分 配色 谱 法 是 利用 被 分 离 物质 在 两 相 中 分 配 系 
数 的 不 同 使 组 分 分 离 ， 其 中 一 相 被 涂 布 或 键 合 在 固体 载体 
上 ， 称 为 固定 相 ， 另 一 相 为 液体 或 气体 ， 称 为 流动 相 ; 常用 
的 载体 有 硅胶 、 硅 蔬 土 、 硅 镁 型 吸附 剂 与 纤维 素 粉 等 。 离 子 
交换 色谱 法 是 利用 被 分 离 物质 在 离子 交换 树脂 上 交换 能 力 的 
不 同 使 组 分 分 离 ; 常用 的 树脂 有 不 同 强度 的 阳离子 交换 机 
脂 、 阴 离子 交换 树脂 ， 流 动 相 为 水 或 含有 机 洲 剂 的 缓冲 液 。 
分 子 排 阻 色谱 法 又 称 凝 胶 色 谱 法 ， 是 利用 被 分 离 物质 分 子 大 
小 的 不 同 导致 在 填料 上 渗透 程度 不 同 使 组 分 分 离 ; 常用 的 填 
料 有 分 子 饰 、 葡 聚 糖 凝 胶 、 微 孔 聚 合 物 、 微 孔 硅 胶 或 玻璃 珠 
等 ， 根 据 固 定 相 和 供 试 品 的 性 质 选 用 水 或 有 机 溶剂 作为 流 
动 相 。 

色谱 法 又 可 根据 分 离 方法 分 为 : 纸 色 谱 法 、 薄 层 色 谱 
法 、 柱 色谱 法 、 气 相 色 谱 法 、 高 效 液 相 色谱 法 等 。 所 用 溶剂 
应 与 供 试 品 不 起 化 学 反应 ， 纯 度 要 求 较 高 。 分 离 时 的 温度 ， 
除 气 相 色 谱 法 或 另 有 规定 外 ， 系 指 在 室温 操作 。 分 离 后 各 成 
分 的 检测 ， 应 采用 各 品种 项 下 所 规定 的 方法 。 采 用 纸 色谱 
法 、 薄 层 色谱 法 或 柱 色 谱 法 分 离 有 色 物 质 时 ， 可 根据 其 色 带 
进行 区 分 ; 分 离 无 色 物 质 时 ， 可 在 短波 (254nm) 或 长 波 
(365nm) 紫 外 光 灯 下 检视 ， 其 中 纸 色 谱 或 薄 层 色谱 也 可 喷 以 
显 色 剂 使 之 显 色 ， 或 在 薄 层 色谱 中 用 加 有 荧光 物质 的 薄 层 硅 
胶 ， 采 用 荧光 迎 灭 法 检视 。 柱 色谱 法 、 气 相 色谱 法 和 高 效 液 
相 色谱 法 可 用 接 于 色谱 柱 出 口 处 的 各 种 检测 器 检测 。 柱 色谱 
法 还 可 分 部 收集 流出 液 后 用 适宜 方法 测定 。 
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纸 色谱 法 系 以 纸 为 载体 ， 以 纸 上 所 含水 分 或 其 他 物质 为 
bd s6 . 
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射 峰 的 相对 强度 误差 范围 为 十 5%， 否 则 应 考虑 重新 进行 实 
验 或 可 能 存在 多 品 型 问题 。 

本 法 适用 于 样品 的 结晶 性 检查 、 样 品 与 标准 品 的 异同 性 
检查 、 样 品 生产 工艺 稳定 性 监测 、 样 品 化 学 纯度 检查 和 定量 
分 析 ( 当 杂质 成 分 含量 大 于 1% 时 在 衍射 图 谱 中 可 以 识别 )， 
样品 的 晶 型 鉴别 和 晶 型 纯度 定量 分 析 等 。 

仪器 校准 : 仪器 应 定期 使 用 标准 物质 AlsO 〇 ;或 单 晶 硅 粉 
进行 仪器 校正 。 


色谱 法 


固定 相 ， 用 展开 剂 进行 展开 的 分 配色 谱 法 。 供 试 品 经 展开 
后 ,可 用 比 移 值 (Rt) 表示 其 各 组 成 成 分 的 位 置 ( 比 移 值 = 原 
点 中 心 至 议 点 中 心 的 距离 /原点 中 心 至 展开 剂 前 沿 的 距离 )。 
由 于 影响 比 移 值 的 因素 较 多 ， 因 而 一 般 采 用 在 相同 实验 条 件 
下 与 对 照 标准 物质 对 比 以 确定 其 异同 。 用 作 药 品 鉴别 时 ， 供 
试 品 在 色谱 图 中 所 显 主 斑 点 的 位 置 与 颜色 (或 荧光 )， 应 与 对 
照 标准 物质 在 色谱 图 中 所 显 主 斑点 相同 ; 用 作 药 品 纯度 检查 
时 ， 取 一 定量 的 供 试 品 ， 经 展开 后 ， 按 各 品种 项 下 的 规定 ， 
检视 其 所 显 杂 质 斑 点 的 个 数 和 呈 色 深度 (或 荧光 强度 ); 进行 
药品 含量 测定 时 ， 将 待 测 色 谱 斑 点 剪 下 经 洗 脱 后 ， 再 用 适宜 
的 方法 测定 。 

1. 仪器 与 材料 

(1) 展 开 容器 通常 为 圆 形 或 长 方形 玻璃 拭 ， 缸 上 具有 
磨 口 玻璃 盖 ， 应 能 密闭 。 用 于 下 行 法 时 ， 盖 上 有 和 孔 ， 可 插 人 
分 液 漏斗 ， 用 以 加 入 展开 剂 。 在 近 项 端 有 一 用 支架 架 起 的 玻 
璃 槽 作为 展开 剂 的 容器 ， 模 内 有 一 玻 棒 ， 用 以 压 住 色谱 滤 
纸 。 模 的 两 侧 各 支 一 玻 棒 ， 用 以 支持 色谱 滤纸 使 其 自然 下 
重用 于 上 行 法 时 ， 在 盖 上 的 孔 中 加 塞 ， 塞 中 插入 玻璃 悬 
钩 ， 以 便 将 点 样 后 的 色谱 滤纸 挂 在 钧 上 ， 并 除去 溶剂 槽 和 
支架 。 

(2) 点 样 器 ”常用 具 支 架 的 微量 注射 器 ( 平 口 ) 或 定量 毛 
细 管 (无 毛刺 )， 应 能 使 点 样 位 置 正确 、 集 中 。 

(3) 色 谱 滤 纸 ”应 质地 均匀 平整 ， 具 有 一 定 机 械 强度 ， 
不 含 影响 展开 效果 的 杂质 ; 也 不 应 与 所 用 显 色 剂 起 作用 ， 以 
免 影响 分 离 和 鉴别 效果 ， 必 要 时 可 进行 处 理 后 再 用 。 用 于 下 
行 法 时 ， 取 色谱 滤纸 按 纤维 长 丝 方向 切 成 适当 大 小 的 纸 条 ， 
离 纸 条 上 端 适当 的 距离 (使 色谱 滤纸 上 端 能 足够 淄 人 溶剂 槽 
内 的 展开 剂 中 ，- 并 使 点 样 基线 能 在 溶剂 槽 侧 的 玻璃 支持 棒 下 
数 厘 米 处) 用 铅笔 划一 点 样 基线 ， 必 要 时 ， 可 在 色谱 滤纸 下 
端 切 成 锯齿 形 便于 展开 剂 向 下 移动 ; 用 于 上 行 法 时 ， 色 谱 滤 
纸 长 约 25cm， 宽 度 则 按 需要 而 定 ， 必 要 时 可 将 色谱 滤纸 卷 
成 简 形 。 点 样 基 线 距 底 边 约 2. 5cm。 
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2. 操作 方法 

(1) 下 行 法 将 供 试 品 溶解 于 适宜 的 溶剂 中 制 成 一 定 浓 
度 的 溶液 。 用 微量 注射 器 或 定量 毛细 管 吸取 溶液 ， 点 于 点 样 
基线 上 ， 一 次 点 样 量 不 超过 10pl。 点 样 量 过 大 时 ， 溶 液 宜 分 
次 点 加 ， 每 次 点 加 后 ， 待 其 自然 干燥 、 低 温 烘 干 或 经 温 热气 
流 吹 干 ， 样 点 直径 为 2~4mm， 点 间距 离 为 1.5 一 2.0cm， 
样 点 通常 应 为 圆 形 。 

将 点 样 后 的 色谱 滤纸 的 点 样 端 放 在 溶剂 槽 内 并 用 玻 棒 压 
住 ， 使 色谱 滤纸 通过 档 侧 玻璃 支持 棒 自 然 下 重 ， 点 样 基线 在 
压 纸 梯 下 数 刘 米 处 。 展 开 前 ， 展 开 包 内 用 各 品种 项 下 规定 的 
溶剂 的 燕 气 使 之 侈 和 ， 一 般 可 在 展开 低 底部 放 一 装 有 规定 深 
剂 的 平田 ， 或 将 被 规定 溶剂 润 湿 的 滤纸 条 附着 在 展开 缸 内 辟 
上 ， 放置 一 定时 间 ， 待 溶剂 挥发 使 负 内 充满 饱和 蒸气 。 然 后 
小 心 添加 展开 剂 至 溶剂 档 内 ， 使 色谱 滤纸 的 上 端 浸 没 在 槽 内 
的 展开 剂 中 。 展 开 剂 即 经 毛细 作用 沿 色谱 滤纸 移动 进行 展 
开 ， 展 开 过 程 中 避免 色谱 滤纸 受 强 光 照射 ， 展 开 至 规定 的 距 
离 后 ， 取 出 色谱 滤纸 ， 标 明 展开 剂 前 沿 位 置 ， 待 展开 剂 挥 散 
后 ， 按 规定 方法 检测 色谱 斑点 。 

(2) 上 行 法 ”点 样 方法 同 下 行 法 。 展 开 缸 内 加 入 展开 齐 
适量 ， 放 置 待 展开 剂 蒸气 饱和 后 ， 再 下 降 虹 钓 ， 使 色谱 滤纸 
漫 和 展开 剂 约 lem， 展 开 剂 即 经 毛细 作用 沿 色 谱 滤 纸 上 升 ， 
除 另 有 规定 外 ， 一 般 展开 至 约 15cm 后 ， 取 出 晾 干 ， 按 规定 
方法 检视 。 

展开 可 以 单 向 展开 ， 即 向 一 个 方向 进行 ; 也 可 进行 双向 
展开 ， 即 先 向 一 个 方向 展开 ， 取 出 ， 待 展开 剂 完全 挥发 后 ， 
将 滤纸 转动 99"， 再 用 原 展开 剂 或 另 一 种 展开 剂 进 行 展开 ; 
亦 可 多 次 展开 和 连续 展开 等 。 
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注 层 色谱 法 系 将 供 试 品 溶液 点 于 薄 层 板 上 ， 在 展开 容器 
内 用 展开 剂 展开 ,使 供 试 品 所 含 成 分 分 离 ， 所 得 色谱 图 与 适 
宜 的 标准 物质 按 同 法 所 得 的 色谱 图 对 比 ， 亦 可 用 薄 层 色谱 扫 
描 仪 进行 扫描 ， 用 于 上 鉴别、 检查 或 含量 测定 。 

1 仪器 与 材料 

(1) 薄 层 板 “ 按 支持 物 的 材质 分 为 玻璃 板 、 塑 料 板 或 铅 
板 等 ; 按 固定 相 种 类 分 为 硅胶 薄 层 板 、 键 合 硅胶 板 、 微 晶 纤 
维 素 薄 层 板 、 聚 酰胺 薄野 板 、 氧 化 铝 薄 层 板 等 。 固 定 相 中 可 
加 入 黏合 剂 、 荧 光 剂 。 硅 胶 薄 层 板 常用 的 有 硅胶 G、 硅 胶 
GFzsss 、 硅 胶 吾 、 硅 胶 HFzst 、G、H 表示 含 或 不 含 石膏 黏合 
剂 。Fss 为 在 紫外 光 254nm 波长 下 显 绿色 背景 的 荧光 剂 。 按 
固定 相 粒 径 大 小 分 为 普通 薄 层 板 (10~40pm) 和 高 效 薄 层 板 
(5~10pm), 

在 保证 色谱 质量 的 前 提 下 ， 可 对 薄 层 板 进行 特别 处 理 和 
化 学 改 性 以 适应 分 离 的 要 求 ， 可 用 实验 室 自制 的 薄 层 板 。 国 
定 相 颗 粒 大 小 一 般 要 求 粒 径 为 10~…40km。 玻 板 应 光滑 、 平 
整 ， 洗 净 后 不 附 水 珠 。 
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(2) 点 样 器 一般 采 用 微 升 毛 细 管 或 手动 、 半 自动 、 全 
自动 点 样 器 材 。 * 

(3) 展 开 容 器 ”上行 展 开 一 般 可 用 适合 薄 层 板 大 小 的 专 
用 平底 或 双 权 展开 和 氏 ， 展 开 时 须 能 密闭 。 水 平展 开 用 专用 的 
水 平展 开 模 。 

(4) 显 色 装 置 ”喷雾 显 色 应 使 用 玻璃 喷雾 并 或 专用 喷雾 
器 ， 要 求 用 压缩 气体 使 显 色 剂 旦 均匀 细 雾 状 喷 出 ; 淄 演 显 色 
可 用 专用 玻璃 器 械 或 用 适宜 的 展开 饶 代用 ; 莱 气 霸 蒸 显 色 可 
用 双 模 展开 和 缸 或 适宜 大 小 的 干燥 器 代替 。 

(5) 检 视 装 置 ”为 装 有 可 见 光 、254nm 及 365nm 紫外 光 
光源 及 相应 的 滤 光 片 的 上 暗箱， 可 附加 摄像 设备 供 拍摄 图 像 
用 。 了 暗箱 内 光源 应 有 足够 的 光照 度 。 

(6) 薄 层 色 谱 扫描 仪 ” 系 指 用 一 定 波 长 的 光 对 薄 层 板 上 
有 吸收 的 斑点 ， 或 经 激发 后 能 发 射出 荧光 的 斑点 ， 进 行 扫 
描 ， 将 扫描 得 到 的 谱 图 和 积分 数据 用 于 物质 定性 或 定量 的 分 
析 仪 器 。 

2. 操作 方法 

(1) 薄 层 板 制 备 

市 售 薄 层 板 ， 临 用 前 一 般 应 在 110C 活化 30 分 钟 。 育 
酰胺 薄膜 不 需 活化 。 铝 基 片 薄 层 板 、 塑 料 薄 层 板 可 根据 需要 
剪裁 ， 但 须 注 意 剪 裁 后 的 薄 层 板 底 边 的 固定 相 晨 不 得 有 破 
损 。 如 在 存放 期 间 被 空气 中 杂质 污染 ， 使 用 前 可 用 三 氯 甲 
烷 、 甲 醇 或 二 者 的 混合 溶剂 在 展开 和 缸 中 上 行 展 开 预 洗 ， 防 
干 ，110 必 活化 ， 置 干燥 器 中 备用 。 

自制 薄 层 板 除 另 有 规定 外 ， 将 1 份 固定 相 和 3 份 水 
(或 加 有 黏合 剂 的 水 溶液 ， 如 0,2% 一 0.5% 羟 甲 基 纤维 素 钠 
水 溶液 ， 或 为 规定 浓度 的 改 性 剂 溶液 ) 在 研 钵 中 按 同 一 方向 
研磨 混合 ， 去 除 表 面 的 气泡 后 ， 倒 人 涂 布 器 中 ， 在 玻 板 上 平 
稳 地 移动 涂 布 器 进行 涂 布 (厚度 为 0.2~0. 3mm) ， 取 下 涂 好 
薄 层 的 玻 板 ， 置 水 平台 上 于 室温 下 晾 干 后 ,在 110C 烘 30 
分 钟 ， 随 即 置 于 有 干燥 剂 的 干燥 箱 中 备用 。 使 用 前 检查 其 均 
匀 度 ， 在 反射 光 及 透视 光 下 检视 ,表面 应 均匀 、 平 整 、 光 
滑 ， 并 且 无 麻 点 、 无 气泡 、 无 破损 及 污染 。 

(2) 点 样 ” 除 男 有 规定 外 ， 在 洁净 干燥 的 环境 中 ， 用 专 
用 毛细 管 或 配合 相应 的 半自动 、 自 动 点 样 器 械 点 样 于 薄 层 板 
上 。 一 般 为 圆 点 状 或 窗 细 的 条 带 状 ， 点 样 基线 距 底 边 10 一 
15mm， 高 效 板 一 般 基 线 离 底 边 8 一 10mm。 圆 点 状 直 径 一 般 
不 大 于 4mm， 高 效 板 一 般 不 大 于 2mm。 接 触 点 样 时 注意 勿 
损伤 薄 层 表面 。 条 带 状 宽度 一 般 为 5 一 10mm， 高 效 板 条 带 
宽度 一 般 为 4~8mm， 可 用 专用 半自动 或 自动 点 样 器 械 喷 雾 
法 点 样 。 点 间距 离 可 视 斑 点 扩散 情况 以 相 邻 斑点 互 不 干扰 为 
宜 ， 一 般 不 少 于 8mm， 高 效 板 供 试 品 间隔 不 少 于 5mm。 

{3} 展 开 将 点 好 供 试 品 的 薄 层 板 放 入 展开 饶 中 ， 淄 人 
展开 剂 的 深度 为 距 原 点 5mm 为 宜 ， 密 闭 。 除 另 有 规定 外 ， 
一 般 上 行 展 开 8 一 15cm， 高 效 薄 层 板 上 行 展 开 5 一 8cm。 溶 
剂 前 沿 达到 规定 的 展 距 ， 取 出 薄 层 板 ， 晾 干 ， 待 检测 。 

展开 前 如 需要 溶剂 蒸气 预 平 衡 ， 可 在 展开 缸 中 加 入 适量 


* SIT 。 
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的 展开 剂 ， 密 闭 ， 一 般 保持 15 一 30 分 钟 。 溶 剂 蒸 气 预 平衡 
后 ， 应 迅速 放 人 载 有 供 试 品 的 菏 层 板 ， 立 即 密闭 ， 展 开 。 如 
需 使 展开 缸 达 到 溶剂 蒸气 饱和 的 状态 ， 则 须 在 展开 伍 的 内 壁 
贴 与 展开 和 红 高 、 宽 同样 大 小 的 滤纸 ， 一 端 涟 人 展开 剂 中 ， 密 
闭 一 定时 间 ， 使 溶剂 蒸气 达到 饱和 再 如 法 展开 。 

必要 时 ， 可 进行 二 次 展开 或 双向 展开 ， 进 行 第 二 次 展开 
前 ， 应 使 薄 层 板 残留 的 展开 剂 完全 挥 干 。 

(4) 显 色 与 检视 有 颜色 的 物质 可 在 可 见 光 下 直接 检视 ， 
无 色 物 质 可 用 喷雾 法 或 浸 溃 法 以 适宜 的 显 色 剂 显 色 ， 或 加 热 
显 色 ,在 可 见 光 下 检视 。 有 荧光 的 物质 或 显 色 后 可 激发 产生 
荧光 的 物质 可 在 紫外 光 灯 (365nm 或 254nm) 下 观察 荧光 斑 
点 。 对 于 在 紫外 光 下 有 吸收 的 成 分 ， 可 用 带 有 荧光 剂 的 薄 层 
板 ( 如 硅胶 GFzss 板 )， 在 紫外 光 灯 (254nm) 下 观察 荧光 板 面 
上 的 荧光 物质 淳 灭 形 成 的 斑点 。 

(5) 记 录 薄 层 色谱 图 像 一 般 可 采用 摄像 设备 拍摄 ， 以 
光学 照片 或 电子 图 像 的 形式 保存 。 也 可 用 薄 层 色谱 扫描 仪 扫 
描 或 其 他 适宜 的 方式 记录 相应 的 色谱 图 。 

3. 系统 适用 性 试验 

按 各 品种 项 下 要 求 对 实验 条 件 进行 系统 适用 性 试验 ， 即 
用 供 试 品 和 标准 物质 对 实验 条 件 进 行 试验 和 调整 ， 应 符合 规 
定 的 要 求 。 

(1) 比 移 值 (R,) 系 指 从 基线 至 展开 斑点 中 心 的 距离 与 
从 基线 至 展开 旗 前 沿 的 距离 的 比值 。 


只 一 基线 至 展开 班 点 中 心 的 距离 
(一 基线 至 展开 剂 前 沿 的 三 离 


除 另 有 规定 外 ， 杂 质 检查 时 ， 各 杂质 斑点 的 比 移 值 R， 
以 在 0. 2 一 0.8 之 间 为 宜 。 

(2) 检 出 限 “ 系 指 限量 检查 或 杂质 检查 时 ， 供 试 品 溶液 
中 被 测 物质 能 被 检 出 的 最 低 浓 度 或 量 。 一 般 采 用 已 知 浓度 的 
供 试 品 溶液 或 对 照 标准 溶液 ， 与 稀释 若干 倍 的 自身 对 照 标准 
溶液 在 规定 的 色谱 条 件 下 ， 在 同一 薄 层 板 上 点 样 、 展 开 、 检 
视 ， 后 者 显 清晰 可 辨 开 点 的 浓度 或 量 作为 检 出 限 。 

(3) 分 离 度 ( 或 称 分 离 效 能 ) 鉴别 时 ， 供 试 品 与 标准 物 
质 色谱 中 的 斑点 均 应 清晰 分 离 。 当 薄 层 色谱 扫描 法 用 于 限量 
检查 和 含量 测定 时 ， 要 求 定量 峰 与 相 邻 峰之 间 有 较 好 的 分 离 
度 ， 分 离 度 (R) 的 计算 公式 为 ， 

R=2(d;—d1)/(Wi+W,) 

式 中 qd; 为 相 邻 两 峰 中 后 一 蜂 与 原点 的 距离 ; 

di 为 相 邻 两 峰 中 前 一 峰 与 原点 的 距离 ; 
Wi 及 Ws 为 相 邻 两 峰 各 自 的 峰 宽 ，。 

除 另 有 规定 外 ， 分 离 度 应 大 于 1. 0。 

在 化 学 药品 杂质 检查 的 方法 选择 时 ， 可 将 杂质 对 照 品 用 
供 试 品 自身 稀释 的 对 照 溶液 洲 解 制 成 混合 对 照 溶液 ， 也 可 将 
杂质 对 照 品 用 待 测 组 分 的 对 照 品 溶液 溶解 制 成 混合 对 照 标准 
溶液 ， 还 可 采用 供 试 品 以 适当 的 降解 方法 获得 的 溶液 ， 上 述 
溶液 点 样 展开 后 的 色谱 图 中 ， 应 显示 清晰 分 离 的 斑点 。 

(4) 相 对 标准 偏差 ” 薄 层 扫描 含量 测定 时 ， 同 一 供 试 品 
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溶液 在 同一 薄 层 板 上 平行 点 样 的 待 测 成 分 的 峰 面积 测量 值 的 
相对 标准 偏差 应 不 大 于 5.0%， 需 显 色 后 测定 的 或 者 异 板 的 
相对 标准 偏差 应 不 大 于 10. 0%。 

4. 测定 法 

(1) 监 别 “ 按 各 品种 项 下 规定 的 方法 ， 制 备 供 试 品 溶液 
和 对 照 标准 溶液 ， 在 同一 薄 层 板 上 点 样 、 展 开 与 检视 ， 供 试 
品 色谱 图 中 所 显 斑点 的 位 置 和 颜色 (或 荧光 ) 应 与 标准 物质 色 
谱 图 的 更 点 一 致 。 必 要 时 化 学 药品 可 采用 供 试 品 溶液 与 标准 
溶液 混合 点 样 、 展 开 ， 与 标准 物质 相应 斑点 应 为 单一 、 紧 密 
斑点 。 

(2) 限 量 检查 与 杂质 检查 ” 按 各 品种 项 下 规定 的 方法 ， 
制备 供 试 品 溶液 和 对 照 标准 溶液 ， 并 按 规定 的 色谱 条 件 点 
样 、 展 开 和 检视 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 待 检查 的 斑点 与 相应 
的 标准 物质 斑点 比较 ， 颜 色 ( 或 荧光 ) 不 得 更 深 ; 或 照 薄 层 色 
谱 扫 描 法 操作 ， 测 定 峰 面积 值 ， 供 试 品 色谱 图 中 相应 斑点 的 
峰 面积 值 不 得 大 于 标准 物质 的 峰 面积 值 。 含 量 限度 检查 应 按 
规定 测定 限量 。 

化 学 药品 杂质 检查 可 采用 杂质 对 照 法 、 供 试 品 溶液 的 自 
身 稀释 对 照 法 、 或 两 法 并 用 。 供 试 品 溶液 除 主 斑点 外 的 其 他 
斑点 与 相应 的 杂质 对 照 标准 溶液 或 系列 浓度 杂质 对 照 标准 溶 
液 的 相应 主 斑点 比较 ， 不 得 更 深 ， 或 与 供 试 品 溶液 自身 稀释 
对 照 溶液 或 系列 浓度 自身 稀释 对 照 溶液 的 相应 主 斑点 比较 ， 
不 得 更 深 。 通常 应 规定 杂质 的 班 点数 和 单一 杂质 量 ， 当 采用 
系列 自身 稀释 对 照 溶液 时 ， 也 可 规定 估计 的 杂质 总 量 。 

(3) 含 量 测定 照 薄 层 色谱 扫描 法 ， 按 各 品种 项 下 规定 
的 方法 ， 制 备 供 试 品 溶液 和 对 照 标准 溶液 ， 并 按 规定 的 色谱 
条 件 点 样 、 展 开 、 扫 描 测定 。 或 将 待 测 色谱 斑点 刮 下 经 洗 脱 
后 ， 再 用 适宜 的 方法 测定 。 

5. 薄 层 色谱 扫描 法 

“ 系 指 用 一 定 波长 的 光照 射 在 薄 层 板 上 ， 对 薄 层 色谱 中 可 
吸收 紫外 光 或 可 见 光 的 斑点 ， 或 经 激发 后 能 发 射出 荧光 的 斑 
点 进行 扫描 ， 将 扫描 得 到 的 图 谱 及 积分 数据 用 于 鉴别 、 检 查 
或 含量 测定 。 可 根据 不 同 薄 层 色谱 扫描 仪 的 结构 特点 ， 按 昭 
规定 方式 扫描 测定 ， 一 般 选 择 反射 方式 ， 采 用 吸收 法 或 荧光 
法 。 除 另 有 规定 外 ， 含 量 测 定 应 使 用 市 售 薄 层 板 。 

扫描 方法 可 采用 单 波长 扫描 或 双 波 长 扫描 。 如 采用 双 波 
长 扫描 ， 应 选用 待 测 斑点 无 吸收 或 最 小 吸收 的 波长 为 参 比 波 
长 ， 供 试 品 色谱 图 中 待 测 斑点 的 比 移 信 (Ri 信 ) 、 光 谱 扫 描 得 
到 的 吸收 光谱 图 或 测 得 的 光谱 最 大 吸收 和 最 小 吸收 应 与 对 照 
标准 溶液 相符 ， 以 保证 测定 结果 的 准确 性 。 薄 层 色谱 扫描 定 
量 测定 应 保证 供 试 品 斑点 的 量 在 线性 范围 内 ， 必 要 时 可 适当 
调整 供 试 品 溶液 的 点 样 量 ， 供 试 品 与 标准 物质 同 板 点 样 、 展 
开 、 扫 描 、 测 定 和 计算 。 

菏 层 色谱 扫描 用 于 含量 测定 时 ， 通 常 采 用 线性 回归 二 点 
法 计算 ， 如 线性 范围 很 奉 时 ， 可 用 多 点 法 校正 多 项 式 回归 计 
算 。 供 试 品 溶液 和 对 照 标准 溶液 应 交叉 点 于 同一 薄 层 板 上 ， 
供 试 品 点 样 不 得 少 于 2 个 ， 标 准 物质 每 一 浓度 不 得 少 于 2 
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1. 吸附 柱 色谱 

色谱 柱 为 内 径 均匀 、 下 端 ( 带 或 不 带 活塞 ) 缩 口 的 硬 质 玻 
璃 管 ， 端 口 或 活塞 上 部 铺垫 适 量 棉 花 或 玻璃 纤维 ， 管 内 装 和 人 
吸附 剂 。 吸 附 剂 的 颗粒 应 尽 可 能 大 小 均匀 ， 以 保证 良好 的 分 
离 效果 。 除 另 有 规定 外 ， 通 常 采 用 直径 为 0.07 一 0. 15mm 的 
颗粒 。 色 谱 柱 的 大 小 ， 吸 附 剂 的 品种 和 用 量 ， 以 及 洗 脱 时 的 
流速 ， 均 按 各 品种 项 下 的 规定 。 

(1) 吸 附 剂 的 填 装 ”人 名 干 法 ”将 吸附 剂 一 次 加 入 色谱 柱 ， 
振动 管 壁 使 其 均匀 下 沉 ， 然 后 沿 管 壁 缓 缓 加 入 洗 脱 剂 ; 若 色 
谱 柱 本 身 不 带 活塞 ， 可 在 色谱 柱 下 端 出 口 处 连接 活塞 ， 加 入 
适量 的 洗 脱 剂 ， 旋 开 活塞 使 洗 脱 剂 缓 缓 滴 出 ， 然 后 自 管 顶 组 
组 加 入 吸附 剂 ， 使 其 均匀 地 润 湿 下 沉 ， 在 管内 形成 松紧 适度 
的 吸附 层 。 操 作 过 程 中 应 保持 有 充分 的 洗 脱 剂 留 在 吸附 层 的 
上 面 。 

@ 湿 法 ”将 吸附 剂 与 洗 脱 剂 混合 ， 搅 拌 除 去 空气 泡 ， 徐 
徐 倾 人 色谱 柱 中 ， 然 后 加 入 洗 脱 剂 将 附着 在 管 壁 的 吸附 剂 洗 
下 ,使 色谱 柱 面 平整 。 

俱 填 装 吸附 剂 所 用 洗 脱 剂 从 色谱 柱 自然 流下 ， 至 液 面 和 
柱 表 面相 平时 ， 即 加 供 试 品 溶液 。 

{2) 供 试 品 的 加 入 除 另 有 规定 外 ， 将 供 试 品 溶 于 开始 
洗 脱 时 使 用 的 洗 脱 剂 中 ， 再 沿 管 壁 缓 组 加 入 ， 注 意 勿 使 吸附 
剂 翻 起 。 或 将 供 试 品 溶 于 适当 的 溶剂 中 ， 与 少量 吸附 剂 混 
匀 ， 再 使 溶剂 挥发 去 尽 使 旦 松散 状 ， 加 在 已 制备 好 的 色谱 柱 
上 面 。 如 供 试 品 在 常用 溶剂 中 不 溶 ， 可 将 供 试 品 与 适量 的 吸 
附 剂 在 乳 钵 中 研磨 混 匀 后 加 入 。 

(3) 洗 脱 ” 除 另 有 规定 外 ， 通 常 按 洗 脱 剂 洗 脱 能 力 大 小 
递增 变换 洗 脱 剂 的 品种 和 比例 ， 分 部 收集 流出 液 ， 至 流出 液 
中 所 含 成 分 显著 减少 或 不 再 含有 时 ， 再 改变 洗 脱 剂 的 品种 和 
比例 。 操 作 过 程 中 应 保持 有 充分 的 洗 脱 剂 留 在 吸附 层 的 
上 面 。 

2. 分 配 柱 色谱 

方法 和 吸附 柱 色谱 基本 一 致 。 装 柱 前 ， 先 将 固定 液 溶 于 
适当 溶剂 中 ， 加 入 适宜 载体 ， 混 合 均匀 ， 待 溶剂 完全 挥 干 后 
分 次 移入 色谱 柱 中 并 用 带 有 平面 的 玻 棱 压 紧 ; 供 试 品 可 溶 于 
固定 液 ， 混 以 少量 载体 ， 加 在 预制 好 的 色谱 柱 上 端 。 

洗 脱 剂 需 先 加 固定 液 混合 使 之 饱和 ， 以 避免 洗 脱 过 程 中 
固定 液 的 流失 。 
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高 效 液 相 色谱 法 系 采用 高 压 输液 泵 将 规定 的 流动 相 泵 入 


装 有 填充 剂 的 色谱 柱 ， 对 供 试 品 进行 分 离 测 定 的 色谱 方法 。 
注入 的 供 试 品 ， 由 流动 相 带 人 色谱 柱 内 ， 各 组 分 在 柱 内 被 分 
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离 ， 并 进入 检测 器 检测 ， 由 积分 仪 或 数据 处 理 系统 记录 和 处 
理 色谱 信号 。 “ 

1. 对 仪器 的 一 般 要 求 和 色谱 条 件 

高 效 液 相 色谱 仪 由 高 压 输液 汞 、 进 样 器 、 色 谱 柱 、 检 测 
器 、 积 分 仪 或 数据 处 理 系统 组 成 。 色 谱 柱 内 径 一 般 为 3. 9~~ 
4. 6mm， 填 充 剂 粒 径 为 3~10pm。 超 高 效 液 相 色谱 仪 是 适应 
小 粒 径 ( 约 2pm) 填 充 剂 的 耐 超 高 压 、 小 进 样 量 、 低 死 体 积 、 
高 灵敏 度 检测 的 高 效 液 相 色谱 仪 。 

(0) 色谱 柱 

反 相 色谱 柱 : 以 键 合 非 极 性 基 团 的 载体 为 填充 剂 填充 而 
成 的 色谱 柱 。 常 见 的 载体 有 硅胶 、 聚 合 物 复合 硅胶 和 聚合 物 
等 ， 常 用 的 填充 剂 有 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 、 辛 基 硅 烷 键 合 
硅胶 和 葵 基 键 合 硅胶 等 。 

正 相 色谱 柱 : 用 硅胶 填充 剂 ， 或 键 合 极 性 基 团 的 硅胶 填 
充 而 成 的 色谱 柱 。 常 见 的 填充 剂 有 硅胶 、 氮 基 键 合 硅胶 和 所 
基 键 合 硅胶 等 。 氨 基 键 合 硅胶 和 握 基 键 合 硅胶 也 可 用 作 反 相 
色谱 。 

离子 交换 色谱 柱 ， 用 离子 交换 填充 剂 填充 而 成 的 色谱 
柱 。 有 阳离子 交换 色谱 柱 和 阴离子 交换 色谱 柱 。 

手 性 分 离 色谱 柱 : 用 手 性 填充 剂 填充 而 成 的 色谱 柱 。 

色谱 柱 的 内 径 与 长 度 ， 填 充 剂 的 形状 、 粒 径 与 粒 径 分 
布 、 孔 径 、 表 面积 、 键 合 基 团 的 表面 覆盖 度 、 载 体 表面 基 团 
残留 量 ， 填 充 的 致密 与 均匀 程度 等 均 影响 色谱 柱 的 性 能 ， 应 
根据 被 分 离 物质 的 性 质 来 选择 合适 的 色谱 柱 。 

温度 会 影响 分 离 效 果 ， 品 种 正文 中 未 指明 色谱 柱 温度 时 
系 指 室温 ， 应 注意 室温 变化 的 影响 。 为 改善 分 离 效果 可 适当 
提高 色谱 柱 的 温度 ， 但 一 般 不 宜 超过 60C 。 

残余 硅 产 基 未 封闭 的 硅胶 色谱 柱 ， 流 动 相 pH 值 一 般 应 
在 2 一 8 之 间 。 残 余 硅 羟基 已 封闭 的 硅胶 、 取 合 物 复合 硅胶 
或 聚合 物色 谱 柱 可 耐 受 更 广泛 pH 值 的 流动 相 ， 适 合 于 pH 
值 小 于 2 或 大 于 8 的 流动 相 。 

(2) 检 测 器 ”最 常用 的 检测 器 为 紫外 -可 见 分 光 检测 器 ， 
包括 二 极 管 阵列 检测 器 ， 其 他 常见 的 检测 器 有 荧光 检测 器 、 
蒸发 光 散 射 检测 器 、 示 善 折光 检测 器 、 电 化 学 检测 器 和 质谱 
检测 器 等 。 

紫外 -可 见 分 光 检 测 器 、 荧 光 检 测 器 、 电 化 学 检测 器 为 
选择 性 检测 器 ， 其 响应 值 不 仅 与 被 测 物质 的 量 有 关 ， 还 与 其 
结构 有 关 ; 著 发 光 散 射 检测 器 和 示 差 折光 检测 器 为 通用 检测 
器 ， 对 所 有 物质 均 有 响应 ， 结 构 相 似 的 物质 在 蒸发 光 散 射 检 
测 器 的 响应 值 几乎 仅 与 被 测 物质 的 量 有 关 。 

紫外 -可 见 分 光 检 测 器 、 荧 光 检 测 器 、 电 化 学 检测 器 和 
示 差 折光 检测 器 的 响应 值 与 被 测 物质 的 量 在 一 定 范围 内 呈 线 
性 关系 ， 但 燕 发 光 散 射 检测 器 的 响应 值 与 被 测 物质 的 量 通常 
呈 指 数 关 系 ， 一 般 需 经 对 数 转换 。 

不 同 的 检测 器 ， 对 流动 相 的 要 求 不 同 。 紫 外 -可 见 分 光 
检测 器 所 用 流动 相应 符合 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401) 
项 下 对 溶剂 的 要 求 ; 采用 低 波 长 检测 时 ， 还 应 考虑 有 机 溶剂 
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的 截止 使 用 波长 ， 并 选用 色谱 级 有 机 溶剂 。 蒸 发 光 散 射 检测 
器 和 质谱 检测 器 不 得 使 用 含 不 挥发 性 盐 的 流动 相 。 

(3) 流 动 相 反 相 色谱 系统 的 流动 相 常 用 甲醇 -水 系统 和 
乙 哺 -水 系统 ， 用 紫外 末端 波长 检测 时 ， 宜 选用 乙 且 - 水 系 
统 。 流 动 相 中 应 尽 可 能 不 用 缓冲 盐 ， 如 需 用 时 ， 应 尽 可 能 使 
用 低 浓 度 缓冲 盐 。 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 色谱 柱 时 ， 流 动 
相 中 有 机 溶剂 一 般 不 低 于 5%， 否 则 易 导 致 柱 效 下 降 、 色 谱 
系统 不 稳定 。 

正 相 色谱 系统 的 流动 相 常 用 两 种 或 两 种 以 上 的 有 机 溶 
剂 ， 如 二 握 甲 烷 和 正己 烷 等 。 


品种 正文 项 下 规定 的 条 件 除 填充 剂 种 类 、 流 动 相 组 分 、 


检测 器 类 型 不 得 改变 外 ， 其 余 如 色谱 柱 内 径 与 长 度 、 填 充 剂 
粒 径 、 流 动 相 流速 、 流 动 相 组 分 比例 、 柱 温 、 进 样 量 、 检 测 
器 灵敏 度 等 ， 均 可 适当 改变 ， 以 达到 系统 适用 性 试验 的 要 
求 。 调 整流 动 相 组 分 比例 时 ， 当 小 比例 组 分 的 百分比 例 和 
小 于 等 于 33% 时 ， 人 允许 改变 范围 为 0.7X~1.3X; 当 义 大 
于 33%% 时 ， 人 允许 改变 范围 为 X 一 10% 一 X 十 10% 。 

车 需 使 用 小 粒 径 ( 约 2pm) 填 充 剂 ， 输 液 泵 的 性 能 、 进 样 
体积 、 检 测 池 体积 和 系统 的 死 体积 等 必须 与 之 匹配 ; 如 有 必 
要 ， 色 谱 条 件 也 应 作 适 当 的 调整 。 当 对 其 测定 结果 产生 争议 
时 ， 应 以 品种 项 下 规定 的 色谱 条 件 的 测定 结果 为 准 。 

当 必须 使 用 特定 牌号 的 色谱 柱 方 能 满足 分 离 要求 时 ， 可 
在 该 品种 正文 项 下 注 明 。 

2. 系统 适用 性 试验 

色谱 系统 的 适用 性 试验 通常 包括 理论 板 数 、 分 离 度 、 灵 
敏 度 、 拖 尾 因 子 和 重复 性 等 五 个 参数 。 

按 各 品种 正文 项 下 要 求 对 色谱 系统 进行 适用 性 试验 ， 邑 
用 规定 的 对 照 品 溶液 或 系统 适用 性 试验 溶液 在 规定 的 色谱 系 
统 进行 试验 ， 必 要 时 ， 可 对 色谱 系统 进行 适当 调整 ， 以 符合 
要 求 。 

(1) 色 谱 柱 的 理论 板 数 (n) 用 于 评价 色谱 柱 的 分 离 效 
能 。 由 于 不 同 物质 在 同一 色谱 柱 上 的 色谱 行为 不 同 ， 采 用 理 
论 板 数 作为 衡量 色谱 柱 效能 的 指标 时 ， 应 指明 测定 物质 ， 一 
般 为 待 测 物质 或 内 标 物质 的 理论 板 数 。 

在 规定 的 色谱 条 件 下 ， 注 人 供 试 品 溶液 或 各 品种 项 下 规 
定 的 内 标 物 质 溶 液 ， 记 录 色 谱 图 ， 量 出 供 试 品 主 成 分 色谱 峰 
或 内 标 物 质 色 谱 峰 的 保留 时 间 未 和 峰 宽 (W) 或 半 高 峰 宽 
(Wi )， 按 2 一 16(t/ 多 ) ?或 2 一 5.54( 如 /Wuwa)2 计 算 色 谱 柱 
的 理论 板 数 。 如 、 久 、Wwwz 可 用 时 间或 长 度 计 (下 同 )， 但 应 
取 相 同 单位 。 

(2) 分 离 度 (R) 用 于 评价 待 测 物质 与 被 分 离 物 质 之 间 
的 分 离 程 度 ， 是 衡量 色谱 系统 分 离 效能 的 关键 指标 。 可 以 通 
过 测定 待 测 物质 与 已 知 杂 质 的 分 离 度 ， 也 可 以 通过 测定 待 测 
物质 与 某 一 指标 性 成 分 (内 标 物 质 或 其 他 难 分 离 物 质 ) 的 分 离 
度 ， 或 将 供 试 品 或 对 照 品 用 适当 的 方法 降解 ， 通 过 测定 待 测 
物质 与 某 一 降解 产物 的 分 离 度 ， 对 色谱 系统 分 离 效能 进行 评 
价 与 调整 。 
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无 论 是 定性 鉴别 还 是 定量 测定 ， 均 要 求 待 测 物质 色谱 
峰 与 内 标 物质 色谱 峰 或 特定 的 杂质 对 照 色 谱 峰 及 其 他 色谱 
峰之 间 有 较 好 的 分 离 度 。 除 另 有 规定 外 ， 待 测 物质 色谱 峰 
与 相 邻 色谱 峰之 间 的 分 离 度 应 大 于 1.5。 分 离 度 的 计算 公 
式 为 : 


2 X (tr, tk, ) 2X (tr, tr ) 
二 R= 
Wi 二 TW, 1.70X (Wz W,,,2) 


式 中 itr, 为 相 邻 两 色谱 峰 中 后 一 峰 的 保留 时 间 ，; 
tr 为 相 邻 两 色谱 峰 中 前 一 峰 的 保留 时 间 : 
到 1 、 丽 :及 允 os 、 克 22 分别 为 此 相 邻 两 色谱 峰 的 峰 
宽 及 半 高 峰 宽 (如 图 ) 。 


当 对 测定 结果 有 异议 时 ， 色 谱 柱 的 理论 板 数 (n) 和 分 离 
度 (R) 均 以 峰 宽 (W) 的 计算 结果 为 准 。 

{3) 灵 敏 度 ”用 于 评价 色谱 系统 检测 微量 物质 的 能 力 ， 
通常 以 信 品 比 (S/N) 来 表示 。 通 过 测定 一 系列 不 同 浓度 的 
供 试 品 或 对 照 品 溶液 来 测定 信 噪 比 。 定 量 测定 时 ， 信 品 比 
应 不 小 于 10; 定性 测定 时 ， 信 噪 比 应 不 小 于 3。 系 统 适用 
性 试验 中 可 以 设置 灵敏 度 实验 溶液 来 评价 色谱 系统 的 检测 
能 力 。 

(4) 拖 尾 因 子 (了 7) 
子 计算 公式 为 ， 


用 于 评价 色谱 峰 的 对 称 性 。 拖 尾 因 


Wo.osn 
2di 


式 中 ”Wooss 为 5% 峰 高 处 的 峰 宽 ; 
di 为 峰 顶 在 5% 峰 高 处 横 坐 标 平行 线 的 投影 点 至 峰 前 
沿 与 此 平行 线 交 点 的 距离 (如 图 )。 


T= 


0.05h 


以 峰 高 作 定量 参数 时 ， 除 另 有 规定 外 , 工 值 应 在 
0.95 一 1. 05 之 间 。 

以 峰 面积 作 定 量 参数 时 ， 一 般 的 峰 拖 尾 或 前 伸 不 会 影响 
峰 面积 积分 ， 但 严重 拖 尾 会 影响 基线 和 色谱 峰 起 止 的 判断 和 
峰 面 积 积分 的 准确 性 ， 此 时 应 在 品种 正文 项 下 对 拖 尾 因 子 作 
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出 规定 。 

(5) 重复 性 ”用 于 评价 色谱 系统 连续 进 样 时 响应 值 的 重 
复 性 能 。 采 用 外 标 法 时 ， 通 常 取 各 品种 项 下 的 对 照 品 溶液 ， 
连续 进 样 5 次 ， 除 另 有 规定 外 ， 其 峰 面 积 测量 值 的 相对 标准 
偏差 应 不 大 于 2.0%， 采 用 内 标 法 时 ， 通 常 配制 相当 于 
80%、100% 和 120% 的 对 照 品 溶液 ， 加 入 规定 量 的 内 标 溶 
液 ， 配 成 3 种 不 同 浓度 的 溶液 ,分别 至 少 进 样 2 次 ， 计 算 平 
均 校 正 因子 ， 其 相对 标准 偏差 应 不 大 于 2. 0% 。 

3. 测定 法 

(1) 内 标 法 ” 按 品 种 正文 项 下 的 规定 ， 精 密 称 ( 量 ) 取 对 照 品 
和 内 标 物质 ， 分 别 配 成 溶液 ， 各 精密 量 取 适量 ,混合 配 成 校正 
因子 测定 用 的 对 照 溶液 。 取 一 定量 进 样 ， 记 录 色 谱 图 。 测量 对 
照 品 和 内 标 物 质 的 峰 面 积 或 峰 高 ， 按 下 式 计算 校正 因子 : 


a As/cs 
校正 因 于 (由 一 全 


As 为 内 标 物 质 的 峰 面积 或 峰 高 ; 
Ar 为 对 照 品 的 峰 面积 或 蜂 高 
cs 为 内 标 物质 的 浓度 ，; 
cg 为 对 照 品 的 浓度 。 

再 取 各 品种 项 下 含有 内 标 物 质 的 供 试 品 溶液 ， 进 样 ， 记 
录 色 谱 图 ， 测 量 供 试 品 中 待 测 成 分 和 内 标 物 质 的 峰 面积 或 峰 
高 ， 按 下 式 计算 含量 : 


和 Ax 
含量 (cx) 二 /X47 


式 中 ”Ax 为 供 试 品 的 峰 面积 或 峰 高 ; 

cx 为 供 试 品 的 浓度 ; 

As 为 内 标 物质 的 峰 面 积 或 峰 高 ; 

cs 为 内 标 物质 的 浓度 ; 

7 为 内 标 法 校正 因子 。 

采用 内 标 法 ， 可 避免 因 供 试 品 前 处 理 及 进 样 体积 误差 对 
测定 结果 的 影响 。 

(2) 外 标 法 ” 按 各 品种 项 下 的 规定 ， 精 密 称 ( 量 ) 取 对 照 
品 和 供 试 品 ， 配 制 成 溶液 ， 分 别 精密 取 一 定量 ， 进 样 ， 记 录 
色谱 图 ， 测 量 对 照 品 溶液 和 供 试 品 溶液 中 待 测 物质 的 峰 面 积 
(或 峰 高 )， 按 下 式 计算 含量 : 


含量 (co) 一 上 X 人 


An 

式 中 各 符号 意义 同上 。 

由 于 微量 注射 器 不 易 精确 控制 进 样 量 ， 当 采用 外 标 法 测 
定时 ， 以 手动 进 样 器 定量 环 或 自动 进 样 器 进 样 为 宜 。 

(3) 加 校正 因子 的 主 成 分 自身 对 照 法 ”测定 杂质 含量 时 ， 
可 采用 加 校正 因子 的 主 成 分 自身 对 照 法 。 在 建立 方法 时 ， 按 
各 品种 项 下 的 规定 ， 精 密 称 ( 量 ) 取 待 测 物 对 照 品 和 参 比 物质 
对 照 品 各 适量 ， 配 制 待 测 物 校正 因子 的 溶液 ， 进 样 ， 记 录 色 
谱 图 ， 按 下 式 计 算 待 测 物 的 校正 因子 。 


校正 因子 二 人 /44 


cB/As 
ca 为 待 测 物 的 浓度 ; 
A。 为 待 测 物 的 峰 面积 或 峰 高 ; 


式 中 


式 中 
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cs 为 参 比 物质 的 浓度 ; 
As 为 参 比 物质 的 峰 面积 或 峰 高 。 

也 可 精密 称 ( 量 〉 取 主 成 分 对 照 品 和 杂质 对 照 品 各 适 
量 , 分 别 配制 成 不 同 浓度 的 溶液 ， 进 样 ， 记 录 色 谱 图 ， 绘 制 
主 成 分 浓度 和 杂质 浓度 对 其 峰 面积 的 回归 曲线 ， 以 主 成 分 回 
归 直 线 斜 率 与 杂质 回归 直线 斜率 的 比 计算 校正 因子 。 

校正 因子 可 直接 载 人 各 品种 项 下 ， 用 于 校正 杂质 的 实测 
峰 面 积 。 需 作 校 正 计 算 的 杂质 ， 通 常 以 主 成 分 为 参 比 ， 采 用 
相对 保留 时 间 定 位 ， 其 数值 一 并 载 人 各 品种 项 下 。 

测定 杂质 含量 时 ， 按 各 品种 项 下 规定 的 杂质 限度 ， 将 供 
试 品 溶液 稀释 成 与 杂质 限度 相当 的 溶液 ， 作 为 对 照 溶液 ; 进 
样 ， 记 录 色 谱 图 ， 必 要 时 ， 调 节 纵 坐标 范围 (以 噪声 水 平 可 
接受 为 限 ) 使 对 照 洲 液 的 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 达 满 量程 的 
10% 一 25% 。 除 另 有 规定 外 ， 通 常 含 量 低 于 0. 5% 的 杂质 ， 
峰 面 积 的 相对 标准 偏差 (RSD) 应 小 于 10%; 含量 在 0.5%~ 
2%% 的 杂质 ， 峰 面积 的 RSD 应 小 于 5%; 含量 大 于 2% 的 杂 
质 ， 蜂 面积 的 RSD 应 小 于 2% 。 然 后 ， 取 供 试 品 溶液 和 对 照 
溶液 适量 ,分 别 进 样 ， 除 男 有 规定 外 ， 供 试 品 溶液 的 记录 时 
间 ， 应 为 主 成 分 色谱 峰 保留 时 间 的 2 倍 ， 测 量 供 试 品 溶液 色 
谱 图 上 各 杂质 的 峰 面积 ， 分 别 乘 以 相应 的 校正 因子 后 与 对 照 
溶液 主 成 分 的 峰 面 积 比较 ， 计 算 各 杂质 含量 。 

(4) 不 加 校正 因子 的 主 成 分 自身 对 照 法 ”测定 杂质 含量 
时 ， 若 无 法 获得 待 测 杂 质 的 校正 因子 ， 或 校正 因子 可 以 忽 
略 ， 也 可 采用 不 加 校正 因子 的 主 成 分 自身 对 照 法 。 同 上 述 
(3) 法 配制 对 照 溶液 、 进 样 调节 纵 坐 标 范 围 和 计算 蜂 面 积 的 
相对 标准 偏差 后 ， 取 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 适量 ， 分 别 进 
样 。 除 另 有 规定 外 ， 供 试 品 溶液 的 记录 时 间 应 为 主 成 分 色谱 
峰 保 留 时 间 的 2 倍 ， 测 量 供 试 品 溶液 色谱 图 上 各 杂质 的 峰 面 
积 并 与 对 照 溶液 主 成 分 的 峰 面积 比较 ， 依 法 计算 杂质 含量 。 

(5) 面 积 归 一 化 法 ” 按 各 品种 项 下 的 规定 ， 配 制 供 试 品 
溶液 ， 取 一 定量 进 样 ， 记 录 色 谱 图 。 测 量 各 峰 的 面积 和 色谱 
图 上 除 溶剂 峰 以 外 的 总 色谱 峰 面 积 ， 计 算 各 峰 面 积 占 总 峰 面 
积 的 百分率 。 用 于 杂质 检查 时 ， 由 于 仪器 响应 的 线性 限制 ， 
峰 面积 归 一 化 法 一 般 不 宜 用 于 微量 杂质 的 检查 。 
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离子 色谱 法 系 采用 高 压 输 液 泵 系统 将 规定 的 洗 脱 液 泵 入 
装 有 填充 剂 的 色谱 柱 对 可 解 离 物质 进行 分 离 测定 的 色谱 方 
法 。 注 入 的 供 试 品 由 洗 脱 液 带 人 色谱 柱 内 进行 分 离 后 ， 进 入 
检测 器 (必要 时 经 过 抑制 器 或 衍生 系统 )， 由 积分 仪 或 数据 处 
理 系统 记录 并 处 理 色谱 信号 。 离 子 色 谱 法 常用 于 无 机 阴 离 
子 、 无 机 阳离子 、 有 机 酸 、 糖 醇 类 、 氮 基 糖 类 、 氮 基 酸 、 和 蛋 
白质 、 糖 蛋白 等 物质 的 定性 和 定量 分 析 。 它 的 分 离 机 理 主要 
为 离子 交换 ， 即 基于 离子 交换 色谱 固定 相 上 的 离子 与 流动 相 
中 具有 相同 电荷 的 溶质 离子 之 间 进 行 的 可 逆 交 换 ; 高 子 色谱 
法 的 其 他 分 离 机 理 还 有 形成 离子 对 、 离 子 排 阻 等 。 

1. 对 仪器 的 一 般 要 求 

离子 色谱 仪器 中 所 有 与 洗 脱 液 或 供 试 品 接触 的 管道 、 器 
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件 均 应 使 用 惰性 材料 ， 如 聚 醚 醚 柄 (PEEK) 等 。 也 可 使 用 一 
般 的 高 效 液 相 色 谱 仪 ， 只 要 其 部 件 能 与 洗 脱 液 和 供 试 品 溶液 
相 适 应 。 仪 器 应 定期 检定 并 符合 有 关 规 定 。 

(1) 色 谱 柱 ” 敲 子 交换 色谱 的 色谱 柱 填充 剂 有 两 种 ， 分 
别 是 有 机 聚合 物 载体 填充 剂 和 无 机 载体 填充 剂 。 

有 机 聚合 物 载 体 填充 剂 最 为 常用 ， 填 充 剂 的 载体 一 般 为 
茶 乙 烯 -二 乙烯 基 苦 共聚 物 、 乙 基 乙 烯 基 茶 -二 乙烯 基 莱 共 育 
物 、 聚 甲 基 丙 烯 酸 栈 或 聚 乙 烯 聚 合 物 等 有 机 票 合 物 。 这 类 载 
体 的 表面 通过 化 学 反应 键 合 了 大 量 阴 离子 交换 功能 基 ( 如 烷 
基 季 铵 、 烷 醇 季 狠 等 ) 或 阳离子 交换 功能 基 ( 如 磺 酸 、 羧 酸 、 
羧 酸 - 腾 酸 和 羧 酸 - 腾 酸 和 冠 醚 等 )， 可 分 别 用 于 阴离子 或 阳 离 
子 的 交换 分 离 。 有 机 育 合 物 载体 填充 剂 在 较 宽 的 酸 碱 范围 
(pH 0~14) 内 具有 较 高 的 稳定 性 ， 且 有 一 定 的 有 机 溶剂 耐 
受 性 。 

无 机 载体 填充 剂 一 般 以 硅胶 为 载体 。 在 硅胶 表面 化 学 键 
合 季 贸 基 等 阴离子 交换 功能 基 或 磺 酸 基 、 送 酸 基 等 阳离子 交 
换 功 能 基 ， 可 分 别 用 于 阴离子 或 阳离子 的 交换 分 离 。 硅 胶 载 
体 填充 剂 机 械 稳定 性 好 、 在 有 机 溶剂 中 不 会 溶 胀 或 收缩 。 硅 
胶 载体 填充 剂 在 pH 2 一 8 的 洗 脱 液 中 稳定 ， 一 般 适用 于 阳 
离子 样品 的 分 离 。 

(2) 洗 脱 液 ”离子 色谱 对 复杂 样品 的 分 离 主 要 依赖 于 色谱 
柱 中 的 填充 剂 ， 而 洗 脱 液 相对 较为 简单 。 分 离 阴 离子 常 采用 
稀 碱 溶液 、 碳 酸 盐 缓 冲 液 等 作为 洗 脱 液 ， 分离 阳离子 常 采用 
稀 甲 烷 磺 酸 溶液 等 作为 洗 脱 液 。 通 过 调节 洗 脱 液 pH 值 或 离 
子 强 度 可 提高 或 降低 洗 脱 液 的 洗 脱 能 力 ; 在 洗 脱 液 内 加 入 适 
当 比 例 的 有 机 改 性 剂 ， 如 甲醇 、 乙 且 等 可 改善 色谱 峰 峰 形 。 
制备 洗 脱 液 的 水 应 经 过 纯化 处 理 ， 电 阻 率 大 于 18MQ cm。 
使 用 的 洗 脱 液 需 经 脱 气 处 理 ， 常 采用 氢气 等 惰性 气体 在 线 脱 
气 的 方法 ， 也 可 采用 超声 、 减 压 过 滤 或 冷冻 的 方式 进行 离线 
脱 气 。 

(3) 检 测 器 电导 检测 器 是 离子 色谱 常用 的 检测 器 ， 其 
他 检测 器 有 安培 检测 器 、 紫 外 检测 器 、 蒸 发 光 敬 射 检测 
器 等 。 

电导 检测 器 主要 用 于 测定 无 机 阴离子 、 无 机 阳离子 和 部 
分 极 性 有 机 物 ， 如 羧 酸 等 。 离 子 色 谱 法 中 常 采用 抑制 型 电导 
检测 器 ， 即 使 用 抑制 器 将 具有 较 高 电导 率 的 洗 脱 液 在 进入 检 
测 器 之 前 中 和 成 具有 极 低 电 导 率 的 水 或 其 他 较 低 电导 率 的 深 
液 ， 从 而 显著 提高 电导 检测 的 灵敏 度 。 

安培 检测 器 用 于 分 析 解 离 度 低 、 但 具有 氧化 或 还 原 性 质 
的 化 合 物 。 直 流 安培 检测 器 可 以 测定 碘 离 子 (I )、 硫 氰 酸 
根 离子 (SCN ) 和 各 种 酚 类 化 合 物 等 。 积 分 安培 检测 器 和 脉 
冲 安 培 检 测 器 则 常用 于 测定 糖 类 和 和 氨基 酸 类 化 合 物 。 

紫外 检测 器 适用 于 在 高 浓度 氰 离子 等 存在 下 痕 量 的 省 离 
子 (Br )、 亚 硝酸 根 离子 (NO,”)、 硝 酸根 离子 (NO;”) 以 及 
其 他 具有 了 强 紫 外 吸收 成 分 的 测定 。 柱 后 衍生 -紫外 检测 法 常 
用 于 分 离 分 析 过 渡 金 属 离子 和 铀 系 金属 离子 等 。 

原子 吸收 光谱 、 原 子 发 射 光 谱 ( 包 括 电 感 耦合 等 离子 体 
原子 发 射 光谱 )、 质 谱 ( 包 括 电感 耦合 等 离子 体质 谱 ) 也 可 作 
为 离子 色谱 的 检测 器 。 离 子 色 谱 在 与 蒸发 光 散 射 检测 器 或 
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和) 质谱 检测 器 等 联 用 时 ， 一 般 采 用 带 有 抑制 器 的 离子 色谱 
系统 。 

2. 样品 处 理 

对 于 基质 简单 的 澄清 水 溶液 一 般 通 过 稀释 和 经 0. 45pm 
滤 膜 过 滤 后 直接 进 样 分 析 。 对 于 基质 复杂 的 样品 ， 可 通过 微 
波 消解 、 紫 外 光 降 解 、 固 相 茶 取 等 方法 去 除 干扰 物 后 进 样 
分 析 。 

3. 系统 适用 性 试验 

照 高 效 液 相 色 谱 法 (通则 0512) 项 下 相应 的 规定 。 

4. 测定 法 

(1) 内 标 法 

(2) 外 标 法 

(3) 面 积 归 一 化 法 

上 述 (1) 一 (3) 法 的 具体 内 容 均 同 高 效 液 相 色 谱 法 (通则 
0512) 项 下 相应 的 规定 。 

(4) 标 准 曲 线 法 ” 按 各 品种 项 下 的 规定 ， 精 密 称 ( 量 ) 取 
对 照 品 适量 配制 成 贮备 溶液 。 分 别 量 取 贮备 溶液 配制 成 一 系 
列 梯度 浓度 的 标准 溶液 。 取 上 述 梯度 浓度 的 标准 溶液 各 适量 
注 人 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 测量 标 准 溶液 中 待 测 组 分 的 峰 面 
积 或 峰 高 。 以 标准 溶液 中 待 测 组 分 的 峰 面积 或 峰 高 为 纵 坐 标 ， 
以 标准 溶液 的 浓度 为 横 坐 标 ， 回 归 计 算 标准 曲线 ， 其 公式 为 ; 

Ar=aXcrb 
式 中 ”Ax 为 标准 溶液 中 待 测 组 分 的 峰 面积 或 峰 高 ; 
cr 为 标准 溶液 的 浓度 ; 
a 为 标准 曲线 的 斜率 ; 
5b 为 标准 曲线 的 截 距 。 

再 取 各 品种 项 下 供 试 品 溶液 适量 ， 注 和 人 色谱 仪 ， 记 录 色 
谱 图 ， 测 量 供 试 品 溶液 中 待 测 组 分 的 峰 面 积 或 峰 高 。 按 下 式 
计算 其 浓度 : 

一 As 一 

a 
式 中 As 为 供 试 品 溶液 中 待 测 组 分 的 峰 面积 或 峰 高 ; 

cs 为 供 试 品 溶液 的 浓度 ; 
2、 符号 的 意义 同上 。 
上 述 测定 法 中 ， 以 外 标 法 和 标准 曲线 法 最 为 常用 。 


CS 


0514 分子 排 阻 色 谱 法 

分 子 排 阻 色谱 法 是 根据 待 测 组 分 的 分 子 大 小 进行 分 离 的 
一 种 液 相 色谱 技术 。 分 子 排 阻 色谱 法 的 分 离 原理 为 凝 胶 色 谱 
柱 的 分 子 第 机 制 。 色 谱 柱 多 以 亲 水 硅胶 、 凝 胶 或 经 过 修饰 的 
凝 胶 如 葡 聚 糖 凝 胶 (Sephadex) 和 琼脂 糖 凝 胶 (Sepharose) 等 
为 填充 斌 ， 这 些 填 充 剂 表面 分 布 着 不 同 孔 径 尺 才 的 孔 ， 药 物 
分 子 进入 色谱 柱 后 ， 它 们 中 的 不 同 组 分 按 其 分 子 大 小 进入 相 
应 的 孔 内 ， 大 于 所 有 孔径 的 分 子 不 能 进入 填充 剂 颗粒 内 部 ， 
在 色谱 过 程 中 不 被 保留 ， 最 早 被 流动 相 洗 脱 至 柱 外 ， 表 现 为 
保留 时 间 较 短 ; 小 于 所 有 和 孔径 的 分 子 能 自由 进入 填充 剂 表面 
的 所 有 孔径 ， 在 色谱 柱 中 滞留 时 间 较 长 ， 表 现 为 保留 时 间 较 
长 ;其 余 分 子 则 按 分 子 大 小 依次 被 洗 脱 。 
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1. 对 仪器 的 一 般 要 求 

分 子 排 阻 色谱 法 所 需 的 进 样 器 和 检测 器 同 高 效 液 相 色谱 
法 (通则 0512)， 液 相 色 谱 泵 一 般 分 常 压 、 中 压 和 高 压 泵 。 
在 药物 分 析 中 ， 尤 其 是 分 子 量 或 分 子 量 分 布 测定 中 ， 通 常 采 
用 高 效 分 子 排 阻 色谱 法 (HPSEC) 。 应 选用 与 供 试 品 分 子 大 
小 相 适 应 的 色谱 柱 填充 剂 。 使 用 的 流动 相通 常 为 水 溶液 或 组 
冲 溶液 ， 溶 液 的 pH 值 不 宜 超出 填充 剂 的 耐 受 力 ， 一般 pH 
值 在 2 一 8 范围 。 流 动 相 中 可 加 入 适量 的 有 机 溶剂 但 不 宜 
过 浓 ， 一 般 不 应 超过 30% ， 流 速 不 宜 过 快 ， 一 般 为 0.5 一 
1.0ml/min。 

2. 系统 适用 性 试验 

分 子 排 阻 色谱 法 的 系统 适用 性 试验 中 色谱 柱 的 理论 板 数 
(n)、 分 离 度 、 重 复 性 、 拖 尾 因 子 的 测定 方法 ， 在 一 般 情况 
下 ， 同 高 效 液 相 色谱 法 (通则 0512) 项 下 方法 ,但 在 高 分 子 
杂质 检查 时 ， 某 些 药物 分 子 的 单 体 与 其 二 聚 体 不 能 达到 基线 
分 离 时 ， 其 分 离 度 的 计算 公式 为 ， 


R= 二 聚 体 的 峰 高 
” 单 体 与 二 聚 体 之 间 的 谷 高 


除 另 有 规定 外 ， 分 离 度 应 大 于 2. 0。 

3, 测定 法 

(1) 分 子 量 测定 法 “一般 适用 于 蛋白 质 和 多 肽 的 分 子 量 
测定 。 按 各 品种 项 下 规定 的 方法 ， 选 用 与 供 试 品 分 子 大 小 相 
适宜 的 色谱 柱 和 适宜 分 子 量 范围 的 标准 物质 ， 除 另 有 规定 
外 ， 标 准 物质 与 供 试 品 均 需 使 用 二 硫 苏 糖 醇 (DTT) 和 十 二 
烷 基 硫酸 钠 (SDS) 处 理 ， 以 打开 分 子 内 和 分 子 间 的 二 硫 键 ， 
并 使 分 子 的 构 型 与 构象 趋 于 一 致 ， 经 处 理 的 蛋白 质 和 多肽 分 
子 通常 以 线性 形式 分 离 ， 以 标准 物质 分 子 量 (Mw ) 的 对 数值 
对 相应 的 保留 时 间 (te ) 制 得 标准 曲线 的 线性 回归 方程 
lgMw 一 < 十 bin ， 供 试 品 以 保留 时 间 由 标准 曲线 回归 方程 计 
算 其 分 子 量 或 亚 基 的 分 子 量 。 

(2) 生 物 大 分 子 聚 合 物 分 子 量 与 分 子 量 分 布 的 测定 法 ” 生 
物 大 分 子 聚 合 物 如 多 糖 、 多 聚 核 苷 酸 和 胶原 蛋白 等 具有 分 子 
大 小 不 均一 的 特点 ， 故 生物 大 分 子 聚 合 物 分子 量 与 分 子 量 分 
布 是 控制 该 类 产品 的 关键 指标 。 在 测定 生物 大 分 子 聚 合 物 分 
子 量 与 分 子 量 分 布 时 ， 选 用 与 供 试 品 分 子 结构 与 性 质 相 同 或 
相似 的 标准 物质 十 分 重要 。 

按 各 品种 项 下 规定 的 方法 ， 除 另 有 规定 外 ， 同 样 采用 分 
子 量 标准 物质 和 适宜 的 GPC 软件 ， 以 标准 物质 重 均 分 子 量 
(M) 的 对 数值 对 相应 的 保留 时 间 (ir ) 制 得 标准 曲线 的 线性 
回归 方程 lgM 二 a 十 btg ， 供 试 品 采用 适宜 的 GPC 软件 处 理 
结果 ， 并 按 下 列 公 式 计 算出 供 试 品 的 分 子 量 与 分 子 量 分 布 。 

M. 一 一 RTV DCRTVAMD) 
M,= DRIM)/DRI. 
D= M.,/M, 

式 中 M, 为 数 均 分 子 量 ; 

M, 为 重 均 分 子 量 ， 

了 为 分 布 系数 ; 


0521 气相 色谱 法 
RI; 为 供 试 品 在 保留 时 间 i 时 的 峰 高 ; 
M; 为 供 试 品 在 保留 时 间 i 时 的 分 子 量 。 “ 

(3) 高 分 子 杂 质 测定 法 ”高 分 子 杂 质 系 指 供 试 品 中 含有 
分 子 量 大 于 药物 分 子 的 杂质 ， 通 常 是 药物 在 生产 或 贮存 过 程 
中 产生 的 高 分 子 聚 合 物 或 在 生产 过 程 中 未 除 尽 的 可 能 产生 过 
敏 反应 的 高 分 子 物质 。 

按 各 品种 项 下 规定 的 色谱 条 件 进行 分 离 。 

定量 方法 

@ 主 成 分 自身 对 照 法 ” 同 高 效 液 相 色 谱 法 (通则 0512) 
项 下 规定 。 一 般 用 于 高 分 子 杂 质 含量 较 低 的 品种 。 

@ 面 积 归 一 化 法 ” 同 高 效 液 相 色谱 法 (通则 0512) 项 下 
规定 。 

图 限量 法 ” 除 另 有 规定 外 ， 规 定 不 得 检 出 保留 时 间 小 于 
标准 物质 保留 时 间 的 组 分 ， 一 般 用 于 混合 物 中 高 分 子 物质 的 
控制 。 

@ 自 身 对 照 外 标 法 ”一般 用 于 Sephadex G-10 凝 胶 色谱 
系统 中 8 内 酰胺 抗生素 中 高 分 子 杂质 的 检查 。 在 该 分 离 系统 
中 ， 除 部 分 赛 聚 物 外 ， 有 内 酰胺 抗生素 中 高 分 子 杂 质 在 色谱 
过 程 中 均 不 保留 ， 即 所 有 的 高 分 子 杂 质 表现 为 单一 的 色谱 
峰 ， 以 供 试 品 自身 为 对 照 品 ， 按 外 标 法 计算 供 试 品 中 高 分 子 
杂质 的 相对 百 分 含 量 。 

【附注 】Sephadex G-10 的 处 理 方法 

色谱 柱 的 填 装 ” 装 柱 前 先 将 约 15g 葡 聚 糖 龊 胶 Sephadex G-10 
用 水 浸泡 48 小 时 ， 使 之 充分 溶 胀 ， 搅 拌 除去 空气 泡 ， 徐 徐 倾 信 
玻璃 或 其 他 适宜 材质 的 柱 ， 一 次 性 装填 完毕 ， 以 免 分 层 ， 然 
后 用 水 将 附着 玻璃 管 壁 的 Sephadex G-10 洗 下 ， 使 色谱 柱 面 
平整 ， 新 填 装 的 色谱 柱 要 先 用 水 连续 冲洗 4~6 小 时 ， 以 排 
出 柱 中 的 气泡 。 

供 试 品 的 加 入 “ 进 样 可 以 采用 自动 进 样 阅 ， 也 可 以 直接 
将 供 试 品 加 在 床 的 表面 (此 时 ， 先 将 床 表面 的 流动 相 吸 干 或 
渗 干 ， 立 即将 供 试 品 溶液 沿 着 色谱 管 壁 转圈 组 组 加入， 注意 
勿 使 填充 剂 翻 起 ， 待 之 随 着 重力 的 作用 渗 人 固定 相 后 ， 再 沿 
着 色谱 管 壁 转圈 缓 缓 加 入 3 一 5ml 流动 相 ， 以 洗 下 残留 在 色 
谱 管 壁 的 供 试 品 溶液 ) 。 


0521 气相 色谱 法 


气相 色谱 法 系 采 用 气体 为 流动 相 ( 载 气 ) 流 经 装 有 填充 剂 
的 色谱 柱 进 行 分 离 测定 的 色谱 方法 。 物 质 或 其 衍生 物 气 化 
后 ， 被 载 气 带 和 色谱 柱 进行 分 离 ， 各 组 分 先后 进入 检测 器 ， 
用 数据 处 理 系 统 记录 色谱 信号。 

1. 对 仪器 的 一 般 要 求 

所 用 的 仪器 为 气相 色谱 仪 ， 由 载 气 源 、 进 样 部 分 、 色 谱 
柱 、 柱 温 箱 、 检 测 器 和 数据 处 理 系统 等 组 成 。 进 样 部 分 、 色 
谱 柱 和 检测 器 的 温度 均 应 根据 分 析 要 求 适当 设 定 。 

{1) 载 气 源 气相 色谱 法 的 流动 相 为 气体 ， 称 为 载 气 ， 
氢 、 氨 和 和 氢 可 用 作 载 气 ， 可 由 高 压 钢 瓶 或 高 纯度 气体 发 生 器 


。 63 。， 


0531 超 临 界 流 体 色 谱 法 
提供 ， 经 过 适当 的 减 压 装置 ， 以 一 定 的 流速 经 过 进 样 器 和 色 
谱 柱 ; 根据 供 试 品 的 性 质 和 检测 器 种 类 选择 载 气 ， 除 另 有 规 
定 外 ， 常 用 载 气 为 氮气 。 

(2) 进 样 部 分 进 样 方式 一 般 可 采用 溶液 直接 进 样 、 自 
动 进 样 或 顶 空 进 样 。 

溶液 直接 进 样 采用 微量 注射 器 、 微 量 进 样 阀 或 有 分 流 装 
置 的 气 化 室 进 样 ; 采用 溶液 直接 进 样 或 自动 进 样 时 ， 进 样 口 
温度 应 高 于 柱 温 30 一 50C; 进 样 量 一 般 不 超过 数 微 升 ; 柱 径 
越 细 ， 进 样 量 应 越 少 ， 采 用 毛细 管 柱 时 ， 一 般 应 分 流 以 免 过 载 。 

顶 空 进 样 适用 于 固体 和 液体 供 试 品 中 挥发 性 组 分 的 分 离 
和 测定 。 将 固态 或 液态 的 供 试 品 制 成 供 试 液 后 ， 置 于 密闭 小 
瓶 中 ， 在 恒温 控制 的 加 热 室 中 加 热 至 供 试 品 中 挥发 性 组 分 在 
液态 和 气态 达到 平衡 后 ， 由 进 样 器 自动 吸取 一 定 体积 的 顶 空 
气 注 入 色谱 柱 中 。 

(3) 色 谱 柱 色谱 柱 为 填充 柱 或 毛细 管 柱 。 填 充 柱 的 材 
质 为 不 锈 钢 或 玻璃 ， 内 径 为 2~4mm， 柱 长 为 2~4m， 内 装 
吸附 剂 、 高 分 子 多 孔 小 球 或 涂 溃 固定 液 的 载体 ， 粒 径 为 
0. 18 一 0. 25mm、0. 15 一 0.18mm 或 0.125 一 0. 15mm。 常 用 
载体 为 经 酸 洗 并 硅烷 化 处 理 的 硅 藻 土 或 高 分 子 多 孔 小 球 ， 常 
用 固定 液 有 甲 基 聚 硅 氧 烷 、 聚 乙 二 醇 等 。 毛 细 管 柱 的 材质 为 
玻璃 或 石英 ， 内 壁 或 载体 经 涂 溃 或 交 联 固定 液 ， 内 径 一 般 为 
0. 25mm、0. 32mm 或 0.53mm， 柱 长 5 一 60m， 固 定 液 膜 厚 
0. 1 一 5. 0nm， 常 用 的 固定 液 有 甲 基 聚 硅 氧 烷 、 不 同比 例 组 
成 的 蔡 基 甲 基 聚 硅 氧 烧 、 聚 乙 二 醇 等 。 

新 填充 柱 和 毛细 管 柱 在 使 用 前 需 老 化 处 理 ， 以 除去 残留 
溶剂 及 易 流失 的 物质 ， 色 谱 柱 如 长 期 未 用 ， 使 用 前 应 老化 处 
理 ， 使 基线 稳定 。 

(4) 柱 温 箱 ”由 于 柱 温 箱 温度 的 波动 会 影响 色谱 分 析 结 果 
的 重 现 性 ， 因 此 柱 温 箱 控 温 精 度 应 在 土 1'C ， 且 温度 波动 小 于 
每 小 时 0. 1C 。 温 度 控制 系统 分 为 恒温 和 程序 升温 两 种 。 

(5) 检 测 器 ”适合 气相 色谱 法 的 检测 器 有 火焰 离子 化 检 
测 器 (FID) 、 热 导 检测 器 (TCD) 、 氨 磷 检 测 器 (NPD)、 火 焰 
光度 检测 器 (FPD)、 电 子 捕 获 检 测 器 (ECD)、 质 谱 检测 器 
CMS) 等。 火焰 离子 化 检测 器 对 碳 氢 化 合 物 响应 良好 ， 适 合 
检测 大 多 数 的 药物 ; 氮 磷 检测 器 对 含 氮 、 磷 元 素 的 化 合 物 灵 
敏 度 高 ;火焰 光度 检测 器 对 含 悉 、 硫 元 素 的 化 合 物 灵 敏 度 
高 ;电子 捕获 检测 器 适 于 含 卤 素 的 化 合 物 ;质谱 检测 器 还 能 
给 出 供 试 品 某 个 成 分 相应 的 结构 信息 ， 可 用 于 结构 确证 。 除 
另 有 规定 外 ， 一 般 用 火焰 离子 化 检测 器 ， 用 氢气 作为 燃气 ， 
空气 作为 助燃 气 。 在 使 用 火焰 离子 化 检测 器 时 ， 检 测 器 温度 
一 般 应 高 于 柱 温 ， 并 不 得 低 于 150'C ， 以 免 水 汽 凝结 ， 通 常 
为 250 一 3501C 。 

(6) 数 据 处 理 系统 ”可 分 为 记录 仪 、 积 分 仪 以 及 计算 机 
工作 站 等 。 

各 品种 项 下 规定 的 色谱 条 件 ， 除 检测 器 种 类 、 固 定 液 品 
种 及 特殊 指定 的 色谱 柱 材料 不 得 改变 外 ， 其 余 如 色谱 柱 内 
径 、 长 度 、 载 体 牌号 、 粒 度 、 固 定 液 涂 布 浓度 、 载 气流 速 、 
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柱 温 、 进 样 量 、 检 测 器 的 灵敏 度 等 ， 均 可 适当 改变 ， 以 适应 
具体 品种 并 符合 系统 适用 性 试验 的 要 求 。 一 般 色 谱 图 约 于 
30 分 钟 内 记录 完毕 。 

2， 系统 适用 性 试验 

除 另 有 规定 外 ， 应 照 高 效 液 相 色谱 法 (通则 0512) 项 下 
的 规定 。 

3. 测定 法 

(1) 内 标 法 

(2) 外 标 法 

(3) 面 积 归 一 化 法 

上 述 (1)~(3) 法 的 具体 内 容 均 同 高 效 液 相 色 谱 法 (通则 
0512) 项 下 相应 的 规定 。 

(4) 标 准 溶液 加 入 法 ”精密 称 ( 量 ) 取 某 个 杂质 或 待 测 成 
分 对 照 品 适量 ， 配 制 成 适当 浓度 的 对 照 品 溶液 ， 取 一 定量 ， 
精密 加 入 到 供 试 品 溶液 中 ， 根 据 外 标 法 或 内 标 法 测定 杂质 或 
主 成 分 含量 ， 再 扣除 加 入 的 对 照 品 溶液 含量 ， 即 得 供 试 品 溶 
液 中 某 个 杂质 和 主 成 分 含量 。 

也 可 按 下 述 公 式 进行 计算 ， 加 入 对 照 品 溶液 前 后 校正 因 


子 应 相同 ， 即 : 
Ais = Cx 十 Acx 
Ax Cx 


则 待 测 组 分 的 浓度 cx 可 通过 如 下 公式 进行 计算 : 


cx 二 Acx 
* (A./Ax)—1 


式 中 cx 为 供 试 品 中 组 分 X 的 浓度 ; 
Ax 为 供 试 品 中 组 分 X 的 色谱 峰 面 积 ; 
Acx 为 所 加 入 的 已 知 浓度 的 待 测 组 分 对 照 品 的 浓度 ; 
A 为 加 入 对 照 品 后 组 分 X 的 色谱 峰 面积 。 

由 于 气相 色谱 法 的 进 样 量 一 般 仅 数 微 升 ， 为 减 小 进 样 误 
差 ， 尤其 当 采 用 手工 进 样 时 ， 由 于 留针 时 间 和 室温 等 对 进 样 
量 也 有 影响 ， 故 以 采用 内 标 法 定量 为 宜 ; 当 采用 自动 进 样 器 
时 ， 由 于 进 样 重复 性 的 提高 ， 在 保证 分 析 误 差 的 前 担 下， 也 
可 采用 外 标 法 定量 。 当 采用 项 空 进 样 时 ， 由 于 供 试 品 和 对 照 
品 处 于 不 完全 相同 的 基质 中 ， 故 可 采用 标准 溶液 加 入 法 ， 以 
消除 基质 效应 的 影响 ; 当 标准 溶液 加 入 法 与 其 他 定量 方法 结 
果 不 一 致 时 ， 应 以 标准 加 入 法 结果 为 准 。 
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超 临 界 流体 色谱 法 (supercritical fluid chromatography， 
SFC) 是 以 超 临 界 流体 作为 流动 相 的 一 种 色谱 方法 。 

超 临 界 流体 是 一 种 物质 状态 。 某 些 纯 物 质 具 有 三 相 点 和 
临界 点 。 在 三 相 点 时 ， 物 质 的 气 、 液 、 固 三 态 处 于 平衡 状 
态 。 而 在 超 临 界 温度 下 ， 物 质 的 气相 和 液 相 具有 相同 的 密 
度 。 当 处 于 临界 温度 以 上 ， 则 不 管 施加 多 大 压力 ， 气 体 也 不 
会 液化 。 在 临界 温度 和 临界 压力 以 上 ， 物 质 以 超 临界 流体 状 
态 存 在 ; 在 超 临界 状态 下 ， 随 温度 、 压 力 的 升降 ， 流 体 的 密 
度 会 变化 。 所 谓 超 临 界 流体 ， 是 指 既 不 是 气体 也 不 是 液体 的 
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一 些 物质 ， 它 们 的 物理 性 质 介 于 气体 和 液体 之 间 ， 临 界 温度 
通常 高 于 物质 的 沸点 和 三 相 点 。 

超 临 界 流体 具有 对 于 色谱 分 离 极其 有 利 的 物理 性 质 。 它 
们 的 这 些 性 质 恰 好 介 于 气体 和 液体 之 间 ， 使 超 临 界 流体 色谱 
兼 具 气相 色谱 和 液 相 色谱 的 特点 。 超 临界 流体 的 扩散 系数 和 
黏度 接近 于 气体 ， 因 此 溶质 的 传 质 阻 力 小 ， 用 作 流 动 相 可 以 
获得 快速 高 效 分离 。 另 一 方面 ， 超 临界 流体 的 密度 与 液体 类 
似 ， 具 有 较 高 的 溶解 能 力 ， 这 样 就 便于 在 较 低温 度 下 分 离 难 
挥发 、 热 不 稳定 性 和 相对 分 子 质量 大 的 物质 。 

超 临 界 流体 的 物理 性 质 和 化 学 性 质 ， 如 扩散 、 黏 度 和 溶 
剂 力 等 ， 都 是 密度 的 函数 。 因 此 ， 只 要 改变 流体 的 密度 ， 就 
可 以 改变 流体 的 性 质 ， 从 类 似 气体 到 类 似 液 体 ， 无 需 通过 气 
液 平 衡 曲线 。 通 过 调节 温度 、 压 力 滩 改变 流体 的 密度 优化 分 
离 效果 。 精 密 控制 流体 的 温度 和 压力 ， 以 保证 在 分 离 过 程 中 
流体 一 直 处 于 稳定 的 状态 ， 在 进入 检测 器 前 可 以 转化 为 气 
体 、 液 体 或 保持 其 起 临界 流体 状态 。 

1. 对 仪器 的 一 般 要 求 

超 临界 流体 色谱 仪 的 很 多 部 件 类 似 于 高 效 液 相 色 谱 仪 ， 
主要 由 三 部 分 构成 ， 即 高 压 泵 (又 称 流体 传输 单元 )、 分 析 单 
元 和 控制 系统 。 高 压 泵 系统 要 有 高 的 精密 度 和 稳定 性 ， 以 获得 
无 脉冲 、 流 速 精确 稳定 的 超 临 界 流体 的 输送 。 分 析 单 元 主要 由 
进 样 浆 、 色 谱 柱 、 阻 力 器 、 检 测 器 构成 。 控 制 系统 的 作用 是 : 
控制 高 压 泵 保持 柱 温 箱 温 度 的 稳定 ， 实 现 数据 处 理 及 显示 等 。 

(1) 色 谱 柱 ” 超 临 界 流体 色谱 中 的 色谱 柱 可 以 是 填充 柱 
也 可 以 是 毛细 管 柱 ， 分别 为 填充 柱 超 临 界 流体 色谱 法 
(pSFC) 和 和 毛细管 超 临界 流体 色谱 法 (cSFC)。 超 临界 流体 色 
谱 法 依据 待 测 物性 质 选 择 不 同 的 色谱 柱 。 几 乎 所 有 的 液 相 色 
谱 柱 ， 都 可 以 用 于 超 临 界 色谱 ， 常 用 的 有 硅胶 柱 (SIL) 、 氮 
基 柱 (NH:) 、 氰 基 柱 CCN) 、2- 乙 基 吡 啶 柱 (2-EP) 等 和 各 种 
手 性 色谱 柱 ， 某 些 应 用 也 会 使 用 Cis 和 Cs 等 反 相 色谱 柱 和 各 
种 毛细 管 色谱 柱 。 

(2) 流 动 相 在 超 临界 流体 色谱 中 ， 最 广泛 使 用 的 流动 
相 是 CO 流体 。CO: 无 色 、 无 味 、 无 毒 、 易 获取 并 且 价 廉 ， 
对 各 类 有 机 分 子 溶解 性 好 ， 是 一 种 极 好 的 溶剂 ;在 紫外 区 是 
透明 的 ， 无 吸收 ; 临界 温度 31\C ， 临 界 压 力 7. 38 X 105Pa。 
在 色谱 分 离 中 ，COQ: 流体 允许 对 温度 、 压 力 有 宽 的 选择 范 
围 。 由 于 多 数 药物 都 有 极 性 ， 可 根据 待 试 物 的 极 性 在 流体 中 
引 人 一 定量 的 极 性 改 性 剂 ， 选 择 何 种 改 性 剂 根据 实验 情况 而 
定 ， 最 常用 的 改 性 剂 是 甲醇 ， 改 性 剂 的 比例 通常 不 超过 
40%， 如 加 入 1 外 一 30%% 甲 醇 ， 以 改进 分 离 的 选择 因子 a 
值 。 除 甲醇 之 外 ， 还 有 蜡 丙 醇 、 乙 且 等 。 另 外 ， 可 加 和 人 微量 
的 添加 剂 ， 如 三 气 乙 酸 、 乙 酸 、 三 乙 胺 和 异 丙 醇 胺 等 ， 起 到 
改善 色谱 峰 形 和 分 离 效果 ， 提 高 流动 相 的 洗 脱 /溶解 能 力 的 
作用 。 除 CO* 流体 外， 可 作 流 动 相 的 还 有 乙 烷 、 戊 烷 、 氨 、 
氧化 亚 氮 、 二 和 氰 二 气 甲 烷 、 二 乙 基 醚 和 四 和 氨 号 喃 等 。 通 常 作 
为 超 临界 流体 色谱 流动 相 的 一 些 物质 ， 其 物理 性 质 列 于 下 表 。 
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表 各 种 化 学 物质 的 临界 压力 、 温 度 和 密度 


分 子 质量 临界 温度 临界 压力 “ 临界 密度 
g/mol K MPa( 标 准 大 气压 ) 


g/cm 


二 氧化 碳 (CO;) 
水 (HzO) 

甲烷 (CH4) 
乙 烷 (Cz He) 
丙烷 (Ca Hs) 
乙烯 (CzH4) 
丙烯 (Cs He) 

甲醇 (CH3OH) 

乙醇 (Cs Hs OH) 

丙酮 (Cs HeO) 


44. 01 304.1 7, 38 (72. 8) 0. 469 


18.015 647.096 22.064 (217- 755) 0.322 


16. 04 190, 4 4. 60 (45. 4) 
4.87 (48. 1) 
4.25 (41. 9) 
5.04 (49.7) 
4. 60 (45. 4) 
8.09 (79. 8) 
6. 14 (60. 6) 


4. 70 (46. 4) 


0. 162 
30. 07 305. 3 
369. 8 
282. 4 
364. 9 


512. 6 


0. 203 
0. 217 
0. 215 
0. 232 
0. 272 
0. 276 
0. 278 


44. 09 
28. 05 
42. 08 
32. 04 
46. 07 513.9 


58. 08 508. 1 


(3) 检 测 器 ”高 效 液 相 色 谱 仪 中 经 常 采 用 的 检测 器 ， 如 
紫外 检测 器 、 燕 发 光 散 射 检测 器 等 都 能 在 超 临 界 流体 色谱 中 
很 好 应 用 。 超 临界 流体 色谱 还 可 采用 GC 中 的 火焰 离子 化 检 
测 器 (FID)、 氮 磷 检 测 器 (NPD) 以 及 与 质谱 (MS)、 核 磁 共 
振 (NMR) 等 联 用 。 与 HPLC-NMR 联 用 技术 相 比 ， 作 为 流 
动 相 的 CQ: 没有 氢 信 号 ， 因 而 不 需要 考虑 水 峰 抑 制 问 题 。 

2. 系统 适用 性 试验 

照 高 效 液 相 色谱 法 (通则 0512) 项 下 相应 的 规定 。 

3. 测定 法 

(1) 内 标 法 

(2) 外 标 法 

(3) 面 积 归 一 化 法 

上 述 测定 法 的 具体 内 容 均 同 高 效 液 相 色 谱 法 (通则 
0512) 项 下 相应 的 规定 ， 其 中 以 内 标 法 和 外 标 法 最 为 常用 。 

0532 ”临界 点 色谱 法 

临界 点 色谱 法 (liquid chromatography at critical condi- 
tion，LCCC) 是 根据 聚合 物 的 功能 基 团 、 藤 段 结构 的 差异 进 
行 聚合 物 分 离 的 一 种 色谱 技术 。 临 界 点 色谱 法 的 原理 是 基于 
临界 点 之 上 、 临 界 点 之 下 以 及 临界 点 附近 的 标 度 理论 。 当 使 
用 多 和 孔 填 充 材 料 作为 固定 相 时 ， 分 子 排 阻 色谱 (size exciu- 
sion chromatography，SEC) 和 相互 作用 色谱 (interaction 
chromatography，IC) 的 分 离 机制 在 分 离 聚合 物 时 同时 发 生 
作用 。 在 某 个 特殊 色谱 条 件 ( 固 定 相 、 流 动 相 的 组 成 、 温 度 ) 
下 ， 存 在 两 种 分 离 机 制 的 临界 点 ， 被 称 为 丛 炉 互 补 点 或 色谱 
临界 条 件 (critical conditions) 或 临界 吸附 点 (critical adsorp- 
tion point，CAP) 。 在 这 一 点 ， 聚 合 物 分 子 按照 分 子 末端 功 
能 基 团 的 不 同 或 能 段 结构 的 差异 分 离 ， 与 聚合 物 的 摩尔 质量 
分子量) 无关， 聚合 物 的 洗 脱 体积 等 于 色谱 柱 的 空 阶 体积 。 
此 时 ,聚合 物 的 长 链 成 为 了 “色谱 不 可 见 ” (chromato- 
graphically invisible) 。 

SEC 分 离 模式 仅 可 以 给 出 聚合 物 的 分 子 量 分 布 ， 因 此 ， 
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LCCC 分 离 模式 是 对 SEC 分 离 模式 的 补充 。 

1. 对 仪器 的 一 般 要 求 和 色谱 条 件 

(1) 对 仪器 的 一 般 要 求 ” 临 界 点 色谱 法 所 需 的 仪器 ( 进 样 
器 、 输 液 泵 和 检测 器 ) 同 高 效 液 相 色 谱 法 。 

(2) 色 谱 柱 ”对 于 脂 溶 性 聚合 物 一 般 采用 反 相 色谱 系统 ， 
使 用 非 极 性 填充 剂 ， 常 用 的 色谱 柱 填 充 剂 为 化 学 键 合 硅胶 ， 
以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅 胶 最 为 常用 ， 以 聚 茶 乙烯 -二 乙烯 基 
葵 为 代表 的 聚合 物 填 料 也 有 使 用 。 对 于 水 溶性 聚合 物 ， 一 般 
使 用 极 性 填充 剂 ， 常 用 的 色谱 柱 有 HILIC 柱 、 二 醇 柱 等 。 

载体 的 孔径 直接 影响 聚合 物 的 分 离 。 一 般 而 言 ， 可 参照 
高 效 液 相 色 谱 法 的 原则 选择 填料 ， 但 由 于 聚合 物 的 空间 拓扑 
结构 不 同 ， 在 具体 应 用 中 需要 结合 品种 的 特性 并 通过 实验 进 
行 选择 。 

(3) 流 动 相 ”分 离 脂 溶 性 聚合 物 的 流动 相 一 般 采 用 非 水 
溶剂 及 其 适当 比例 的 混合 溶剂 ， 应 保证 流动 相 绝 对 无 水 。 对 
于 水 溶性 聚合 物 一 般 采 用 水 与 甲醇 或 乙 且 等 溶剂 组 成 混合 流 
动 相 ， 可 使 用 各 种 添加 剂 ， 如 缓冲 盐 等 。 

(4) 柱 温 。 柱 温 对 于 寻找 临界 吸附 点 具有 重要 意义 ， 以 
硅胶 为 载体 的 键 合 固定 相 的 最 高 使 用 温度 一 般 不 超过 60'C 。 
因此 可 以 考点 采用 聚 茶 乙 烯 -二 乙烯 基 茶 类 型 的 聚合 物 填料 
固定 相 ， 其 最 高 使 用 温度 可 以 达到 100'C 。 

2. 确定 临界 色谱 条 件 

要 确定 临界 色谱 条 件 ， 必 须 循序 渐进 地 优化 色谱 条 件 ， 
即 在 影响 聚合 物 粹 和 炊 变 的 三 要 素 一 一 固定 相 、 流 动 相 (不 
同比 例 )、 柱 温 三 者 之 间 寻 优 。 

寻 优 的 过 程 首先 需 初 步 确定 固定 相 和 流动 相 的 范围 一 
是 色谱 柱 的 孔径 要 与 待 测 组 分 的 分 子 量 相 适应 ， 以 使 待 测 组 
分 处 于 色谱 柱 的 分 级 范围 之 内 ， 不 会 成 为 全 排 阻 分 子 ， 二 是 
流动 相 的 洗 脱 强度 应 保证 对 被 测 组 分 有 一 定 的 容量 因子 ， 保 
留 时 间 应 适宜 。 

当 寻 优 至 临界 点 附近 时 ， 可 以 观察 到 聚合 度 不 同 的 同类 
聚合 物 的 色谱 保留 行为 ， 发 生 SEC 模式 与 IC 模式 互 变现 
象 ， 或 者 离散 的 具有 不 同 聚 合 度 聚 合 物 的 色谱 峰 发 生 峰 聚 

， 合 并 为 一 个 单一 尖锐 色谱 峰 的 现象 。 
3. 系统 适应 性 试验 和 测定 法 
照 高 效 液 相 色谱 法 (通则 0512) 项 下 相应 规定 。 


0541 电泳 法 


电泳 是 指 溶解 或 悬浮 于 电解 液 中 的 带电 荷 的 蛋白 质 、 胶 
体 、 大 分 子 或 其 他 粒子 ， 在 电流 作用 下 向 其 自身 所 带电 荷 相 
反 的 电极 方向 迁移 。 电 泳 法 是 指 利用 溶液 中 带 有 不 同 量 电荷 
的 阳离子 或 阴离子 ， 在 外 加 电场 中 使 供 试 品 组 分 以 不 同 的 迁 
移 速度 向 对 应 的 电极 移动 ， 实 现 分 离 并 通过 适宜 的 检测 方法 记 
录 或 计算 ， 达 到 测定 目的 的 分 析 方法 。 电 泳 法 一 般 可 分 为 两 大 
类 : 一 类 为 自由 溶液 电泳 或 移动 界面 电泳 ， 另 一 类 为 区 带电 泳 。 

移动 界面 电泳 是 指 不 含 支持 物 的 电泳 ， 深 质 在 自由 溶液 
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中 泳 动 ， 故 也 称 自 由 溶液 电泳 ， 适 用 于 高 分 子 的 检测 。 区 带 
电泳 是 指 含有 支持 介质 的 电泳 ， 带 电荷 的 供 试 品 ( 如 蛋白 质 、 
核 背 酸 等 大 分 子 或 其 他 粒子 ) 在 惰性 支持 介质 (如 纸 、 醋 酸 纤 
维 素 、 琼 脂 糖 凝 胶 、 认 丙烯 酰 胺 疤 胶 等 ) 中 ， 在 电场 的 作用 
下 ， 向 其 极 性 相反 的 电极 方向 按 各 自 的 速度 进行 泳 动 ， 使 组 
分 分 离 成 狭窄 的 区 带 。 区 带电 泳 法 可 选用 不 同 的 支持 介质 ， 
并 用 适宜 的 检测 方法 记录 供 试 品 组 分 电泳 区 带 图 谱 ， 以 计算 
其 含量 (为 )。 除 另 有 规定 外 ， 各 不 同 支持 介质 的 区 带电 沪 
法 ， 照 下 述 方法 操作 。 采 用 全 自动 电泳 仪 操作 时 ， 参 考 仪器 
使 用 说 明 书 进行 ; 采用 预制 胶 的 电泳 时 ， 参 考 各 电泳 仪 标准 
操作 规程 进行 ;结果 判断 采用 自动 扫描 仪 或 凝 胶 成 像 仪 时 ， 
参考 仪器 使 用 说 明 书 进行 。 

第 一 法 ” 纸 电泳 法 

纸 电 泳 法 以 色谱 滤纸 作为 支持 介质 。 介 质 孔 径 大 ， 没 有 
分 子 得 效应 ， 主 要 凭借 被 分 离 物 中 各 组 分 所 带电 荷 量 的 差异 
进行 分 离 ， 适 用 于 检测 核 苷 酸 等 性 质 相 似 的 物质 。 

1. 仪器 装置 

包括 电泳 室 及 直流 电源 两 部 分 。 

常用 的 水 平 式 电泳 室 装置 如 图 ， 包 括 两 个 电泳 槽 A 和 
一 个 可 以 密封 的 玻 现 ( 或 相应 材料 ) 盖 B; 两 侧 的 电泳 槽 均 用 
有 机 玻璃 (或 相应 材料 ) 板 C 分 成 两 部 分 ;外 格 装 有 铂 电极 
(直径 0.5~0. 8cm)D; 里 格 为 可 放 滤 纸 下 的 有 机 玻璃 电泳 
槽 架 E， 此 架 可 从 槽 中 取出 ; 两 侧 电泳 槽 A 内 的 铀 电极 D 
经 隔离 导线 穿 过 槽 壁 与 电泳 仪 外 接 电源 相连 。 


图 水 平 式 电泳 室 装置 


电源 为 具有 稳 压 器 的 直流 电源 ， 常 压 电 泳 一 般 在 100 一 
500V， 高 压 电 泳 一 般 在 500 一 10 000V。 

2, 测定 法 

(1) 电 泳 缓 冲 液 ” 枸 橡 酸 盐 缓冲 液 (pPH3.0): 取 构 攀 酸 
(Ce HsO;， HO 〇 )39. 04g 与 枸 橡 酸 钠 (Cs Hs Na;O; ，2H2O) 
4. 12g， 加 水 4000ml， 使 溶解 。 

(2) 滤 纸 ” 取 色 谱 滤 纸 置 1mol/L 甲酸 溶液 中 浸泡 不 少 
于 12 小 时 ， 取 出 ， 用 水 漂洗 至 洗 液 的 pH 值 不 低 于 4， 置 
60C 烘 箱 烘 干 ， 备 用 。 可 裁 成 长 27cm、 宽 18cm 的 滤纸 ， 或 
根据 电泳 室 的 大 小 裁剪 ， 并 在 距 底 边 5 一 8cm 处 划一 起 始 
线 ， 每 隔 2. 5 一 3cm 做 一 点 样 记号 。 

(3) 点 样 ”有 湿 点 法 和 于 点 法 。 湿 点 法 是 将 裁 好 的 滤纸 全 
部 浸入 柏 橡 酸 盐 缓 冲 液 (pH3.0) 中 ， 湿 润 后 ， 取 出 ， 用 滤纸 
吸 干 多 余 的 缓冲 液 ， 置 电泳 槽 架 上 ， 使 起 始 线 靠近 负极 端 ， 
将 滤纸 两 端 浸 和 人 缓冲 液 中 ， 然 后 用 微量 注射 器 精密 点 加 供 试 
品 溶液 ， 每 点 10nl， 共 3 点 ， 并 留 2 个 空白 位 置 。 
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干 点 法 是 将 供 试 品 溶液 点 于 滤纸 上 ， 吹 干 ， 再 点 ， 反 复 
数 次 ， 直 至 点 完 规 定量 的 供 试 品 溶液 ， 然 后 将 电泳 缓冲 液 用 
奔 雾 器 喷 湿 滤纸 ， 点 样 处 最 后 喷 湿 ， 本 法 适用 于 浓度 低 的 供 
试 品 溶液 。 

(4) 电 沪 ”于 电泳 权 中 加 入 适量 电泳 缓冲 液 ， 浸 没 铂 电 
极 ， 接 通电 泳 仪 稳 压 电源 ， 电 压 梯度 调整 为 18~20V/cm， 电 
泳 约 1 小 时 45 分 钟 ， 取 出 ,立即 吹 干 ， 置 紫外 光 灯 
(254nm) 下 检视 ， 用 铅笔 划 出 紫色 斑点 的 位 置 。 

(5) 含 量 测定 ”前 下 供 试 品 斑点 以 及 与 斑点 位 置 面积 相 
近 的 空白 滤纸 ， 剪 成 细 条 ， 分别 置 试 管 中 ， 各 精密 加 入 
0. 01mol/L 盐酸 溶液 5ml， 摇 匀 ， 放 置 1 小时， 用 3 号 垂 熔 
玻璃 漏斗 滤 过 ， 也 可 用 自然 沉降 或 离心 法 倾 取 上 清 液 ， 按 
各 品种 项 下 的 规定 测定 滤液 或 上 清 液 的 吸光 度 ， 并 计算 
含量 。 

第 二 法 ”醋酸 纤维 率 薄 膜 电泳 法 

酷 酸 纤维 素 薄 膜 电 沪 法 以 醋酸 纤维 率 薄 膜 作为 支持 介 
质 。 介 质 孔 径 大 ， 没 有 分 子 得 效应， 主要 凭借 被 分 离 物 中 各 
组 分 所 带电 荷 量 的 差异 进行 分 离 ， 适 用 于 血清 蛋白 、 免 疫 球 
蛋白 、 脂 蛋白 、 糖 蛋白 、 类 固 醇 激素 及 同 工 酶 等 的 检测 。 

1. 仪器 装置 

电泳 室 及 直流 电源 同 纸 电 泳 。 

2. 试剂 

(1) 巴 比 妥 缓冲 液 0PH8.6) 
15. 45g， 加 水 溶解 使 成 1000ml。 

(2) 染 色 液 ”常用 的 有 以 下 几 种 ， 可 根据 需要 ， 按 各 品 
种 项 下 要 求 使 用 。 

氨基 黑 染 色 液 ” 取 0.5g 的 氨基 黑 10B, 溶 于 甲醇 
50ml、 冰 醋酸 10ml 及 水 40ml 的 混合 液 中 。 

@ 丽 春 红 染 色 液 ” 取 丽 春 红 9. 04g&、 三 氯 醋酸 6g， 用 水 
溶解 并 稀释 至 100ml。 

@ 含 有 醋酸 的 丽 春 红 染 色 液 ” 取 丽 春 红 0.1g， 醋 酸 
5ml， 用 水 制 成 100ml 的 溶液 。4C 保 存 。 

图 含有 三 氯 醋酸 和 5- 磺 基 水 杨 酸 的 丽 春 红 染色 液 ” 取 
丽 春 红 2g， 三 氯 醋酸 30g，5- 磺 基 水 杨 酸 30g， 用 水 溶解 并 
稀释 至 100ml。 

(3) 脱 色 液 ” 取 乙 醇 45ml、 冰 醋酸 5ml 及 水 50ml， 混 匀 。 

(4) 透 明 液 ” 取 冰 醋酸 25ml， 加 无 水 乙醇 75ml， 混 勾 。 

3. 测定 法 

(1) 栈 酸 纤维 素 薄膜 ” 取 醋 酸 纤维 素 薄 膜 ， 裁 成 2cm X 
8cm 的 膜 条 ， 将 无 光泽 面向 下 ， 浸 人 巴 比 妥 缓冲 液 (pPH8. 6) 
中 ， 待 完全 浸透 ， 取 出 夹 于 滤纸 中 ， 轻 轻 吸 去 多 余 的 缓冲 液 
后 ,将 膜 条 无 光泽 面向 上 ， 置 电泳 权 架 上 上， 经 滤纸 桥 浸入 书 
比 妥 缓冲 液 (pH8. 6) 中 。 

(2) 点 样 与 电泳 ”于 膜 条 上 距 负 极端 2cem 处 ， 条 状 滴 加 
蛋白 质 含量 约 5% 的 供 试 品 溶液 2 一 3 由， 一 般 应 在 10 一 12V/cm 
稳 压 或 0.4~0. 6mA/cm [总 电流 量 == 电 流量 (mA/cm)X 每 
条 膜 的 宽度 (cm) X 膜 条 数 ] 稳 流 条 件 下 电泳 至 区 带 距 离 


取 巴 比 妇 2.76g、 巴 比 妥 钠 
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4 一 5cm 为 宜 ( 执 行 《 中 国药 典 》 三 部 的 生物 制品 一 般 采 用 稳 
流 条 件 ) 。 

人 血 白 蛋 白 与 免疫 球 蛋 白 类 样品 ， 在 测定 时 取 新 鲜 人 血 
清 作对 照 ， 电 泳 时 间 以 白 蛋 白 与 免疫 球 蛋 白 之 间 的 电泳 展开 
距离 约 2cm 为 宜 。 

(3) 染 色 电泳 完毕 ， 将 膜 条 取 下 浸 于 氨基 黑 或 丽 春 红 
染色 液 中 ，2 一 3 分 钟 后 ， 用 脱色 液 浸 洗 数 次 ， 直 至 脱 去 底 
色 为 止 。 

(4) 透 明 ”将 洗 净 并 完全 干燥 后 的 膜 条 淄 于 透明 液 中 ， 
一 般 浸泡 10 一 15 分 钟 ， 待 全 部 浸透 后 ， 取 出 平 铺 于 洁净 的 
玻璃 板 上 , 干 后 即 成 透明 薄膜 ， 可 用 于 相对 含量 、 纯 度 测定 
和 作 标 本 长 期 保存 。 

(5) 含 量 测定 未 经 透明 处 理 的 醋酸 纤维 素 薄 膜 电 沪 图 
可 按 各 品种 项 下 规定 的 方法 测定 ， 一 般 采 用 洗 脱 法 或 扫描 
法 ， 测 定 各 蛋白 质 组 分 的 相对 含量 (%%) 。 

洗 脱 法 “将 洗 净 的 膜 条 用 滤纸 吸 干 ， 剪 下 供 试 品 溶液 各 电 
泳 图 谱 的 电泳 区 带 ， 分 别 浸 于 1.6%% 的 氢 氧 化 钠 溶 液 中 ， 振 摇 
数 次 ， 至 洗 脱 完全 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401) ， 在 各 
品种 项 下 规定 的 检测 波长 处 测定 洗 脱 液 的 吸光 度 。 同 时 剪 取 与 
供 试 品 膜 条 相应 的 无 蛋白 质 部 位 ， 同 法 操作 作为 空白 对 照 。 先 
计算 吸光 度 总 和 ， 再 计算 各 和 蛋白质 组 分 所 占 比率 (%)。 

扫描 法 “将 干燥 的 醋酸 纤维 素 薄 膜 用 薄 层 色谱 扫描 仪 采用 
反射 (未 透明 薄膜 ) 或 透射 (已 透明 落 膜 ) 方 式 在 记录 器 上 自动 绘 
出 各 蛋白 质 组 分 曲线 图 ， 横 坐标 为 膜 条 的 长 度 ， 纵 坐标 为 吸光 
度 ， 计 算 各 和 蛋白质 组 分 的 含量 (%)。 亦 可 用 微机 处 理 积分 计算 。 

人 血 白 蛋 白 与 免疫 球 蛋 白 类 样品 ， 以 人 血清 作为 对 照 ， 
按 峰 面积 计算 各 蛋白质 组 分 的 含量 (%)。 

第 三 法 ”琼脂 糖 凝 胶 电 泳 法 

琼脂 糖 凝 胶 电泳 法 以 琼脂 糖 作为 支持 介质 。 琼 脂 糖 是 由 
琼脂 分 离 制 备 的 链 状 多 糖 。 其 结构 单元 是 D- 半 乳糖 和 3，6- 
脱水 -L- 半 乳糖 。 许 多 琼脂 糖 链 互相 盘 绕 形成 绳 状 琼 脂 糖 束 ， 
构成 大 网 孔 型 的 凝 胶 。 这 种 网 络 结构 具有 分 子 得 作用， 使 带 
电 颗粒 的 分 离 不 仅 依赖 净 电荷 的 性 质 和 数量 ， 还 可 凭借 分 子 
大 小 进一步 分 离 ， 从 而 提高 了 分 辨 能 力 。 本 法 适用 于 免疫 复 
合 物 、 核 酸 与 核 蛋白 等 的 分 离 、 鉴 定 与 纯化 。 

DNA 分 子 在 琼脂 糖 凝 胶 中 泳 动 时 有 电荷 效应 和 分 子 得 
效应 。DNA 分 子 在 高 于 等 电 点 的 pH 溶液 中 带 负 电荷 ， 在 
电场 中 向 正极 移动 。 由 于 糖 -磷酸 骨架 在 结构 上 的 重复 性 质 ， 
相同 数量 的 双 链 DNA 几乎 具有 等 量 的 净 电 荷 ， 因 此 它们 能 
以 同样 的 速率 向 正极 方向 移动 。 在 一 定 浓度 的 琼脂 糖 凝 胶 介 
质 中 ，DNA 分 子 的 电泳 迁移 率 与 其 分 子 量 的 常用 对 数 成 反 
比 ; 分 子 构 型 也 对 迁移 率 有 影响 ， 如 共 价 闭环 DNA 二 直线 
DNA> 开 环 双 链 DNA。 适 用 于 检测 DNA，PCR 反应 中 的 
电泳 检测 ， 方 法 见 各 品种 项 下 。 

方法 1 

1. 仪器 装置 

电泳 室 及 直流 电源 同 纸 电 泳 。 
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2. 试剂 

(1) 酷 酸 - 锂 盐 缓冲 液 (pH3.0) 取 冰 醋酸 50ml， 加 水 
800ml 混合 后 ， 加 所 氧化 锂 固体 适量 使 溶解 调节 pH 值 至 
3.0， 再 加 水 至 1000ml。 

(2) 甲 苯胺 蓝 深 液 ” 取 甲苯 胺 蓝 0.1g， 加 水 100ml 使 
溶解 。 

3. 测定 法 

(1) 制 胶 ” 取 琼脂 糖 约 0. 2g， 加 水 10ml， 置 水 浴 中 加 热 
使 溶 胀 完 全 ， 加 温 热 的 醋酸 - 锂 盐 缓 冲 液 (PH3.0)10ml， 混 
匀 ， 趁 热 将 胶 液 涂 布 于 大 小 适宜 (2.5cmX7.5cm 或 4cmX 
9cm) 的 水 平 玻璃 板 上 ， 涂 层 厚 度 约 3mm， 静 置 ， 待 凝 胶 结 
成 无 气泡 的 均匀 薄 层 ， 即 得 。 

(2) 对 照 品 溶液 及 供 试 品 溶液 的 制备 ” 照 各 品种 项 下 规 
定 配制 。 

(3) 点 样 与 电泳 ”在 电泳 槽 内 加 入 醋酸 - 锂 盐 缓 冲 液 
(PH3. 0)， 将 凝 胶 板 置 于 电泳 槽 架 上 ， 经 滤纸 桥 与 缓冲 液 接 
触 。 于 凝 胶 板 负极 端 分 别 点 样 1x1， 立 即 接 通 电源 ， 在 电压 
梯度 约 30V/cm、 电 流 强度 1 一 2mAV/cm 的 条 件 下 ， 电 瀛 约 
20 分 钟 ， 关 闭 电 源 。 

(4) 染 色 与 脱色 ” 取 下 凝 胶 板 ， 用 甲苯 胺 蓝 溶液 染色 ， 
用 水 洗 去 多 余 的 染色 液 至 背景 无 色 为 止 。 

方法 2 

1. 仪器 装置 

电泳 室 及 直流 电源 同 纸 电泳 。 

2. 试剂 

(1) 巴 比 妥 缓冲 液 (pPH8.6) ” 称 取 巴 比 妥 4.14g、 巴 比 妥 
钠 23.18g， 加 水 适量 ， 加 热 使 之 溶解 ， 放 冷 至 室温 ， 再 加 
看 氮 钠 0.15g， 溶 解 后 ， 加 水 稀释 至 1500ml。 

(2)1. 5% 琼 脂 糖 溶液 ” 称 取 琼 脂 糖 1. 5g， 加 水 50ml 和 
巴 比 妥 缓冲 液 (pH8. 6)50ml， 加 热 使 完全 溶 胀 。 

(3)0. 5% 氨 基 黑 溶液 称 取 氨基 黑 10B 0. 5g， 溶 于 甲醇 
50ml、 冰 醋酸 10ml 及 水 40ml 的 混合 液 中 。 

〈4) 脱 色 液 ” 量 取 乙 醇 45ml]、 冰 醋酸 5ml 及 水 50ml， 混 
匀 。 

(5) 溴 酚 蓝 指示 液 ” 称 取 溴 酚 蓝 50mg， 加 水 使 之 溶解 ， 
并 稀释 至 100ml。 

3. 测定 法 

(1) 制 胶 取 上 述 1.5% 的 琼脂 糖 溶 液 ， 趁 热 将 胶 液 涂 
布 于 大 小 适宜 的 水 平 玻璃 板 上 ， 涂 层 厚度 约 3mm， 静 置 ， 
待 凝 胶 凝 固 成 无 气泡 的 均匀 薄 层 ， 即 得 。 

(2) 对 照 品 和 供 试 品 溶液 

对 照 品 正常 人 血清 或 其 他 适宜 的 对 照 品 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”用 生理 氢化 钠 溶 液 将 供 试 品 稀释 成 
蛋白 质 浓 度 为 1% 一 2 经 的 溶液 。 

(3) 点 样 与 电泳 ”在 电泳 槽 内 加 和 人 巴 比 妥 缓冲 液 CpH8. 6); 
于 琼脂 糖 凝 胶 板 负极 端的 1/3 处 打 孔 ,孔径 2~3mm， 置 于 电 
泳 槽 架 上 ， 经 3 层 滤纸 搭桥 与 巴 比 妥 缓冲 液 (pH8.6) 接 
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触 。 测 定 孔 加 适量 供 试 品 溶液 和 1 滴 溴 酚 蓝 指示 液 ， 对 
照 孔 加 适量 对 照 品 及 1 滴 溴 酚 蓝 指示 液 。100V 恒 压 条 件 
下 电泳 2 小 时 (指示 剂 迁移 到 前 沿 )， 关 闭 电源 。 

(4) 染 色 与 脱色 取 下 凝 胶 板 ， 用 0.5% 氮 基 黑 溶液 染 
色 ， 再 用 脱色 液 脱色 至 背景 无 色 。 

第 四 法 ” 聚 丙 烯 酸 胺 凝 胶 电泳 法 

聚 丙 烯 酰胺 凝 胶 电泳 法 以 聚 丙 烯 酰胺 凝 胶 作 为 支持 介 
质 。 桶 丙烯 酰胺 凝 胶 是 由 丙烯 酰胺 单 体 和 少量 的 交 联 剂 甲 叉 
双 丙 烯 酰胺 ， 在 催化 剂 作用 下 聚合 交 联 而 成 的 三 维 网 状 结构 
的 凝 胶 。 单 体 的 浓度 或 单 体 与 交 联 剂 比 例 的 不 同 ， 其 凝 胶 孔 
径 就 不 同 。 使 用 聚 丙烯 酰 胺 凝 胶 作 为 支持 介质 进行 电泳 ， 生 
物 大 分 子 保持 天 然 状态 ， 其 迁移 速率 不 仅 取决 于 电荷 密度 ， 
还 取决 于 分 子 大 小 和 形状 ， 可 以 用 来 研究 生物 大 分 子 的 特 
性 ， 如 电荷 、 分 子 量 、 等 电 点 等 。 根 据 仪 器 装置 的 不 同 分 为 
水 平平 板 电泳 、 垂 直 平 板 电 泳 和 盘 状 电 瀛 。 根 据 制 胶 方式 的 
不 同 又 可 分 为 连续 电泳 和 不 连续 电泳 。 

1. 仪器 装置 

通常 由 稳 流 电泳 仪 和 圆 盘 电泳 模 或 平板 电泳 槽 组 成 。 其 
电泳 室 有 上 、 下 两 槽 ， 每 个 槽 中 都 有 固定 的 铂 电极 ， 铂 电极 
经 隔离 电线 接 于 电泳 仪 稳 流 档 上 。 使 用 垂直 平板 电泳 槽 的 测 
定 法 参见 SDS- 聚 丙烯 酰胺 凝 胶 电泳 法 ,使 用 贺 盘 电泳 权 方 
法 如 下 。 

2. 试剂 

(1) 溶 液 A 取 三 羟 甲 基 和 氨基 甲 烷 36. 6g、 四 甲 基 乙 二 
胺 0.23ml， 加 lmolML 盐酸 溶液 48ml， 再 加 水 溶解 并 稀释 
至 100ml， 置 棕色 瓶 内 ， 在 冰箱 中 保存 。 

(2) 溶 液 B 取 丙 烯 酰胺 30.0g、 次 甲 基 双 丙烯 酰胺 
0. 74g， 加 水 溶解 并 稀释 至 100ml1， 滤 过 ， 置 棕色 瓶 内 ， 在 
冰箱 中 保存 。 

(3) 电 极 缓冲 液 (pH8.3) 取 三 羟 甲 基 氮 基 甲 烷 6g、 甘 
氨 酸 28. 8g， 加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml， 置 冰箱 中 保存 ， 用 
前 稀释 10 倍 。 

(4) 溴 酚 蓝 指示 液 ” 取 溴 酚 蓝 0. ljg， 加 0.05mol/L 和 毛 氧 
化 钠 溶 液 3. 0ml 与 900% 乙 醇 5ml， 微 热 使 溶解 ， 加 20% 乙 
醇 制 成 250ml。 

(5) 染 色 液 ” 取 0.25% (g/ml) 考 马 斯 亮 蓝 G250 溶液 
2. 5ml， 加 12. 5% (g/ml) 三 氰 醋酸 溶液 至 10ml。 

(6) 稀 染色 液 ” 取 上 述 染 色 液 2ml， 加 12.5% (g/ml) 三 
氯 醋酸 溶液 至 10ml。 

(7) 脱 色 液 7%% 醋 酸 溶液 。 

3. 测定 法 

(1) 制 胶 ” 取 溶液 A 2ml， 溶 液 B 5.4ml， 加 腺 2.9g 使 
溶解 ， 再 加 水 4ml， 混 匀 ， 抽 气 赶 去 溶液 中 气泡 ， 加 0. 56% 
过 硫酸 欠 溶 液 2ml， 混 匀 制 成 胶 液 ， 立 即 用 装 有 长 针头 的 注 
射 器 或 细 滴 管 将 胶 液 沿 管 壁 加 至 底 端 有 橡皮 塞 的 小 玻璃 管 
(l0cmX0. 5cm) 中 ， 使 胶 层 高 度 达 6 一 7cm， 然 后 徐徐 滴 加 
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水 少量 ， 使 覆盖 胶 面 ， 管 底气 泡 必 须 赶 走 ， 静 置 约 30 分 钟 ， 
待 出 现 明 显 界面 时 即 聚合 完毕 ， 吸 去 水 层 。 

(2) 对 照 品 /分 子 量 标准 品 溶液 及 供 试 品 溶液 的 制备 照 
各 品种 项 下 的 规定 。 

《3) 电 泳 ”将 已 制 好 的 凝 胶 玻 璃 管 装 和 人 圆 盘 电泳 槽 内 ， 
每 管 加 供 试 品 或 对 照 品 /标准 品 溶液 50 一 100u1， 为 防止 扩散 
可 加 甘油 或 40% 蕊 糖 溶液 1 一 2 滴 及 0. 04% 溴 酚 蓝 指示 液 1 
滴 ， 也 可 直接 在 上 槽 缓冲 液 中 加 0. 04%% 溴 酚 蓝 指示 液 数 滴 ， 
玻璃 管 的 上 部 用 电极 缓冲 液 充满 ， 上 端 接 负极 ， 下 端 接 正 
极 。 调 节 起 始 电流 使 每 管 为 1ImA， 数 分 钟 后 ， 加 大 电流 使 
每 管 为 2~3mA， 当 注 酚 蓝 指 示 液 移 至 距 玻璃 管 底部 lcm 
处 ， 关闭 电源 。 

(4) 染 色 和 脱色 电泳 完毕 ， 用 装 有 长 针头 并 吸 满 水 的 
注射 器 ， 自 胶管 底部 沿 胶管 壁 将 水 压 人 ， 胶 条 即 从 管内 滑 
出 ， 将 胶 条 浸 人 稀 染 色 液 10 一 12 小 时 或 用 染色 液 浸泡 10 一 
30 分 钟 ， 用 水 漂洗 干净 ， 再 用 脱色 液 脱 色 至 无 蛋白 区 带 凝 
胶 的 底 色 透明 为 止 。 

4. 结果 判断 将 胶 条 置 灯 下 观察 ， 根 据 供 试 品 与 对 照 
品 / 标 准 品 的 色 带 位 置 和 色泽 深浅 程度 进行 判断 。 

(1) 相 对 迁移 率 ” 供 试 品 和 对 照 品 /标准 品 的 电泳 区 带 有 
时 可 用 相对 迁移 率 (R_ 。) 进 行 比 较 。 其 计算 式 如 下 : 


) 一 进 胶 端 到 供 试 品 或 对 照 品 /标准 品 区 带 的 距离 
进 胶 端 到 泪 酚 蓝 区 带 的 牙 离 


(2) 扫 描 ”将 清晰 的 胶 条 置 双 波 长 薄 层 扫描 仪 或 凝 胶 电 
泳 扫 描 仪 中 扫描 并 积分 由 各 组 分 的 峰 面积 计算 含 
量 (%)。 

第 五 法 ”SDS- 聚 丙烯 酰胺 凝 胶 电 泳 法 

SDS- 聚 丙烯 酰胺 凝 胶 电泳 法 是 一 种 变性 的 聚 丙烯 酰胺 
凝 胶 电泳 方法 。SDS- 聚 丙烯 酰胺 凝 胶 电 泳 法 分 离 蛋 白质 的 
原理 是 根据 大 多 数 蛋 白质 都 能 与 阴离子 表面 活性 剂 十 二 烷 基 
硫酸 钠 (SDS) 按 重量 比 结合 成 复合 物 ， 使 蛋白 质 分 子 所 带 的 
负电 荷 远 远 超过 天 然 蛋 白质 分 子 的 净 电荷 ， 消 除了 不 同和 蛋白 
质 分 子 的 电荷 效应 ， 使 蛋白 质 按 分 子 大 小 分 离 。 

1. 仪器 装置 

恒 压 或 恒 流 电源 、 垂 直板 或 圆 盘 电泳 槽 和 制 胶 模 具 。 

2. 试剂 

(1) 水 〈 电 阻 率 不 低 于 18. 2MQ ， cm)。 

(2)A 液 1.5mol/L 三 羟 甲 基 氨 基 甲 烷 - 盐 酸 缓冲 液 。 
称 取 三 羟 甲 基 氨 基 甲 烷 18. 15g， 加 适量 水 溶解 ， 用 盐酸 调 
pH 值 至 8. 8， 加 水 稀释 至 100mi。 

(3)B 液 。 30% 丙烯 酰胺 溶液 -0.8% N,N- 亚 甲 基 双 两 
烯 酰胺 溶液 ( 避 光 保存 ) 。 

(4)C 液 1% 十 二 烷 基 硫酸 钠 溶 液 。 

(5)D 液 10%N，N，N，N- 四 甲 基 乙 二 胺 。 

(6)E 液 10% 过 硫酸 铵 溶液 ， 临 用 前 配制 。 

(7)F 液 ”0.5molL 三 羟 甲 基 和 氨基 甲烷 -盐酸 缓冲 液 。 
称 取 三 羟 甲 基 和 氨基 甲烷 6.05g， 加 适量 水 使 溶解 ， 用 盐酸 调 
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pH 值 至 6. 8， 加 水 稀释 至 100ml。 

(8) 电 极 缓冲 液 “ 称 取 三 羟 甲 基 氨 基 甲烷 38、 甘 氨 酸 
14. 4g、 十 二 烷 基 硫酸 钠 lg， 加 适量 水 溶解 ， 用 盐酸 调 pH 
值 至 8. 3， 加 水 稀释 至 1000ml。 

(9) 供 试 品 缓冲 液 ” 称 取 三 羟 甲 基 氨 基 甲 烷 0.303g、 省 
了 酚 蓝 2mg、 十 二 烷 基 硫 酸 钠 0. 8g， 量 取 盐 酸 0.189ml、 甘 油 
4ml， 加 水 溶解 并 稀释 至 10ml。 该 缓冲 液 用 于 非 还 原型 
SDS- 聚 丙烯 酰胺 凝 胶 电泳 。 如 用 于 还 原型 SDS- 聚 丙烯 酰胺 
凝 胶 电泳 ， 则 再 加 8 一 基 乙 醇 2ml。 


(10) 分 子 量 标准 品 所 选用 的 标准 品 的 分 子 量 范围 应 将 
供 试 品 的 分 子 量 包括 在 其 中 。 

(11) 固 定 液 ( 蓝 染 法 ) 称 取 三 氯 醋酸 5g， 加 水 200ml 
溶解 后 ， 加 甲醇 200ml， 再 加 水 至 500ml。 

固定 液 ( 银 染 A 法 ) 取 甲 醇 250ml、 冰 醋酸 60ml， 加 
水 稀释 至 500ml。 

固定 液 ( 银 染 B 法 ) 取 甲 醇 50ml，37% 甲 醛 溶液 54pl， 
加 水 至 100ml。 


(12) 脱 色 液 ( 银 染 A 法 ) 取 乙 醇 100ml、 冰 酯 酸 50ml， 
加 水 稀释 至 1000ml。 

(13) 辅 染 液 ( 银 染 A 法 ) 称 取 重 铬 酸 钾 10g， 量 取 硝 酸 
2ml 加 适量 水 溶解 并 稀释 至 200ml。 用 前 40 倍 稀释 。 

(14) 银 染 液 ( 银 染 A 法 ) 称 取 硝 酸 银 2. 04g， 加 水 溶解 
并 稀释 至 1000ml。 

硝酸 银 溶 液 ( 银 染 B 法 ) ” 取 硝 酸 银 0.8g， 加 水 至 
4.0ml， 将 此 溶液 滴 加 到 0. 1molYL 氧 氧 化 钠 溶 液 20ml 与 
25% 氮 溶液 1. 5ml 的 混合 液 中 ， 摇 匀 ， 用 水 稀释 至 100ml。 

(15) 显 色 液 ( 银 染 A 法 ) 称 取 碳 酸 钠 30g， 加 适量 水 溶 
解 ， 加 甲醛 0. 5ml 并 稀释 至 1000ml。 

显 色 液 ( 银 染 B 法 ) 取 1% 枸 橡 酸 溶液 2. 5ml，37% 甲 
醛 溶液 270p1， 加 水 至 500ml。 

(16) 终 止 液 ( 银 染 A 法 ) 
至 1000ml。 

终止 液 ( 银 染 B 法 ) 取 冰 醋酸 100ml， 加 水 至 1000ml。 

(17) 考 马 斯 亮 蓝 染色 液 ” 称 取 考 马 斯 亮 蓝 R250 lg， 加 
人 甲醇 200ml、 冰 醋酸 50ml、 水 250ml， 混 匀 。 

(18) 考 马 斯 亮 蓝 脱色 液 ” 取 甲醇 400ml、 冰 醋酸 100ml 
与 水 500ml1， 混 匀 。 

(19) 保 存 液 ” 取 冰 醋 酸 75ml， 加 水 至 1000ml， 扬 匀 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”将 供 试 品 与 供 试 品 缓冲 液 按 3 : 1 
的 比例 混 匀 ， 或 照 各 品种 项 下 的 规定 制备 ， 除 另 有 规定 外 ， 
置 水 浴 中 100C 加热 3 一 5 分 钟 ; 对 照 品 /标准 品 溶液 同 法 
操作 。 

3. 测定 法 

(1) 制 备 分 离 胶 溶液 ”根据 不 同 分子 量 的 需要 ， 按 下 表 
制 成 分 离 胶 溶 液 ， 灌 人 模具 内 至 一 定 高 度 ， 加 水 封顶 ， 室 温 
下 聚合 (室温 不 同 ， 聚 合 时 间 不 同 )。 


取 冰 醋酸 10ml， 加 水 稀释 
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(2) 制 备 浓缩 胶 溶 液 ” 待 分 离 胶 溶液 聚合 后 ， 用 滤纸 吸 
去 上 面 的 水 层 ， 再 灌 人 浓缩 胶 溶液 (配方 见 上 表 )， 揪 入 样品 
梳 ， 注意 避免 气泡 出 现 。 

(3) 加 样 ” 待 浓缩 胶 深 液 聚合 后 小 心 拔 出 样品 梳 ， 将 电 
极 缓冲 液 注 满 电泳 槽 前 后 槽 ， 在 加 样 孔 中 加 人 供 试 品 溶液 与 
对 照 品 /标准 品 溶液 5ug( 银 染 法 ?或 10pg 以 上 ( 考 马 斯 亮 蓝 
染色 法 ) 。 

(4 电泳 ”垂直 板 电泳 : 便 压 电泳 ， 初 始 电压 为 80V， 
进入 分 离 胶 时 调 至 150 一 200V， 当 溴 酚 蓝 迁移 胶 底 处 ， 停 止 
电泳 。 或 恒 流 电泳 ， 以 恒 流 10mA 条 件 下 开始 电泳 ， 至 供 试 
品 溶液 进入 分 离 胶 后 将 电流 调 至 20mA， 直 至 电泳 结束 。 

圆 盘 电泳 : 调节 电流 使 每 管 gmA。 

(5) 固 定 与 染色 

@ 考 马 斯 亮 蓝 法 ”电泳 完毕 ， 取 出 胶片 (条 )， 置 固定 液 
中 30 分 钟 ， 取 出 胶片 (条 )， 置 染色 液 中 1 一 2 小 时 ， 用 脱色 
液 脱色 至 凝 胶 背 景 透明 后 保存 在 保存 液 中 。 

@ 银 染 法 ” 除 男 有 规定 外 ， 银 染 法 一 般 不 用 于 定量 试 
验 ; 做 定性 试验 时 ， 上 样 量 可 以 适当 增加 ; 做 纯度 试验 
时 ， 若 结果 的 量 效 关 系 不 成 正比 ， 建 议 用 考 马 斯 亮 蓝 法 
染色 。 

银 染 A 法 将 电泳 后 的 凝 胶 漫 人 固定 液 中 10 一 12 小 
时 ， 取 出 ， 用 脱色 液 漂洗 3 次 (温度 应 不 低 于 25C)， 每 次 
10 分 钟 ; 漂洗 后 的 凝 胶 浸 于 辅 染 液 中 7 一 10 分 钟 后 取出 ， 
用 水 漫 洗 3 次 ， 每 次 2 分 钟 ; 将 浸 洗 后 的 凝 胶 浸 于 银 染 液 
中 ， 置 较 强 日 光 或 类 似 光 源 下 照射 30 分 钟 ， 再 于 室内 光线 
下 放置 20 分 钟 ! 将 凝 胶 自 银 染 液 中 取出 ， 用 水 浸 洗 2 次 ， 
每 次 1 分 钟 ; 然后 将 凝 胶 淄 于 显 色 液 中 ， 每 隔 2 分 钟 换 液 1 
次 ， 直 至 蛋白 质 条 带 显 色 完 全 ;将 北 胶 浸 于 终止 液 中 10 分 
钟 后 ， 取 出 凝 胶 保 存 于 水 中 。 

银 染 B 法 ”胶片 浸 在 固定 液 中 至 少 2 小 时 后 弃 去 固定 
液 ， 用 水 漫 洗 至 少 1 小 时 ; 胶片 置 1% 戊 二 醛 溶液 中 15 分 
钟 后 ， 用 水 洗 2 次 ， 每 次 15 分 钟 ， 胶 片 置 硝酸 银 溶液 中 15 
分 钟 后 ， 用 水 洗 3 次 ， 每 次 15 分 钟 ; 胶片 置 显 色 液 中 ， 待 
各 带 显 出 后 置 终止 液 中 。 

4. 结果 判断 

用 卡尺 或 用 扫描 定位 法 测量 溴 酚 蓝 指示 剂 和 和 蛋白质 迁移 


。 70 。 


中 国药 典 2015 年 版 


距离 (如 为 圆 盘 电泳 还 应 测量 染色 前 后 胶 条 长 度 ， 垂 直板 电 
泳 胶 片 摩 度 低 于 lmm， 染 色 前 后 胶片 长 度 基本 不 变 )。 按 下 


式 计算 相对 迁移 率 ， 
，、_ 蛋 白质 迁移 距离 。 脱色 前 胶 条 长 度 
相对 迁移 率 (R 。) 一 税 色 后 胺 条 长 度 ~ 演 酚 蓝 指示 剂 迁 衫 奋 训 


(1) 供 试 品 主 成 分 迁移 率 应 与 对 照 品 迁移 率 一 致 。 

(2) 分 子 量 ”以 R'。 为 横 坐 标 ， 标 准 蛋白 质 的 分 子 量 对 
数值 为 纵 坐标 ， 进 行 线性 回归 ， 由 标准 曲线 求 得 供 试 品 的 分 
子 量 。 

(3) 纯 度 ” 取 凝 胶 置 薄 层 扫描 仪 ， 以 峰 面积 按 归 一 化 法 
计算 。 

如 使 用 商品 化 的 SDS- 聚 丙烯 酰胺 预制 胶 电 泳 系统 ， 生 
产 厂家 可 能 提供 不 同 表 面积 和 厚度 的 凝 胶 ， 为 了 达到 最 优 的 
分 离 度 ， 按 厂家 推荐 的 条 件 进 行 电泳 ， 电 泳 时 间 和 电流 / 电 
压 需要 按照 厂家 说 明 进 行 调整 。 

【附注 】 执 行 《 中 国药 典 》 三 部 的 生物 制品 应 
A 法 。 

第 六 法 ”等 电 人 聚 焦 电 泳 法 

等 电 聚 焦 电 泳 法 是 两 性 电解 质 在 电泳 场 中 形成 一 个 pH 
梯度 ， 由 于 蛋白 质 为 两 性 化 合 物 ， 其 所 带 的 电荷 与 介质 的 
pH 值 有 关 ， 带 电 的 蛋白 质 在 电泳 中 向 极 性 相反 的 方向 迁 
移 ， 当 到 达 其 等 电 点 (此 处 的 pH 值 使 相应 的 蛋白 质 不 再 带 
电荷 ) 时 ， 电 流 达到 最 小 ， 不 再 移动 ， 从 而 达到 检测 蛋白 质 
类 和 肽 类 供 试 品 等 电 点 的 电泳 方法 。 

方法 1 

1. 仪器 装置 

恒 压 或 恒 流 电源 、 带 有 冷却 装置 的 垂直 板 电 泳 档 和 制 胶 
模具 。 

2. 试剂 

(1) 水 (电阻 率 不 低 于 18. 2MQ ， cm)。 

(2)A 液 称 取 丙烯 酰胺 29.1g、 亚 甲 基 双 丙烯 酰胺 
0. 9g， 加 适量 水 溶解 ， 并 稀释 至 100ml， 双 层 滤 纸 滤 过 ， 避 
光 保 存 。 

(3)B 液 10% 过 硫酸 镁 溶液 ， 临 用 前 配制 。 

(4) 供 试 品 缓冲 液 (4 倍 浓度 ) 取 甘 油 8ml、40% 两 性 电 
解 质 (pH3~10) 溶 液 4ml， 加 水 至 20ml。 加 0.1% 甲 基 红 溶 
液 20pl1。 

(5) 标 准 品 
供 试 品 的 等 电 点 。 

《6) 固 定 液 ” 称 取 三 氯 乙酸 34. 5g、 磺 基 水 杨 酸 10. 4g， 
加 水 溶解 并 稀释 至 300ml。 

(7) 脱 色 液 (平衡 液 ) 
160ml， 加 水 稀释 至 2000ml。 

(8) 染 色 液 ” 称 取 考 马 斯 亮 蓝 G250( 或 R250)0. 35g， 加 
脱色 液 300ml， 在 60~?70C 水 浴 中 加 热 ， 使 溶解 。 

(9) 保 存 液 ” 取 甘油 30ml， 加 脱色 液 300ml， 混 匀 。 

(10) 正 极 液 (0. 01molL 磷酸 溶液 ) 取 磷 酸 1ml， 加 水 


采用 银 染 


所 选用 的 标准 品 的 等 电 点 范围 一 般 应 涵盖 
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至 1800m] 。 

(11) 负 极 液 (0.01molL 氢 氧 化 钠 溶液 ) 
钠 0. 4g， 加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml。 

3. 测定 法 

(1) 制 胶 ” 装 好 垂直 平板 电泳 槽 ， 压 水 ， 于 玻璃 板 和 玻 
璃 纸 之 间 加 入 60% 甘 油 1ml。 取 水 12ml、 甘 油 2ml、A 液 
4.0ml、 两 性 电解 质 (PH3 一 10) 溶 液 (或 其 他 两 性 电解 质 ) 
1. 0ml， 混 匀 ， 脱 气 ， 再 加 也 液 72ul，N，N，N ， 六 -四 四 
基 乙 二 胺 3xl， 混 匀 后 注 人 槽 内 聚合 ， 插 人 样品 杭 ， 注 意 避 
免 气泡 出 现 。 

(2) 供 试 品 溶液 的 制备 ”将 供 试 品 对 水 透析 (或 用 其 他 方 
法 ?脱盐 后 ， 与 供 试 品 缓冲 液 按 3 : 1 体积 比 混 匀 。 供 试 品 溶 
液 最 终 浓度 应 不 低 于 0. 5mg/mi。 或 按照 各 品种 项 下 的 方法 
制备 。 

(3) 电 泳 ” 待 胶 溶 液 聚合 后 小 心 拔 出 样品 梳 ， 将 电极 缓冲 
液 注 满 电泳 槽 前 后 档 ， 样 品 孔 每 孔 加 供 试 品 缓冲 液 20pl， 接 
通 冷 却 循环 水 ， 于 10C 、250V( 约 10mA) 条 件 下 电泳 30 分 
钟 。 每 孔 分 别 加 供 试 品 溶液 与 标准 品 溶液 各 20xl， 于 10%C 、 
500V( 约 10mA) ， 上 限 电压 2000V 条 件 下 ， 电 泳 约 3.5 小 时 。 

(4) 固 定 与 染色 电泳 结束 后 ， 即 将 凝 胶 放 入 固定 液 中 
固定 20 分 钟 以 上 ; 取出 ， 放 入 平衡 液 中 20 一 30 分 钟 ; 再 放 
人 染色 液 中 40 一 60 分 钟 ， 然 后 用 脱色 液 浸 洗 至 背景 无 色 ， 
取出 放 入 保存 液 中 30 分 钟 ; 亦 可 做 成 干 胶 保 存 。 

4. 结果 判断 

(1) 鉴 别 ” 供 试 品 主 成 分 迁移 距离 应 与 标准 品 一 致 。 

(2) 等 电 点 “以 各 标准 品 的 等 电 点 (pI) 对 其 相应 的 迁移 
距离 作 线性 回归 ， 将 供 试 品 的 迁移 距离 代入 线性 回归 方程 ， 
求 出 供 试 品 的 等 电 点 。 

方法 2 

1. 仪器 装置 

恒 压 或 恒 流 电源 、 带 有 冷却 装置 的 水 平 电 泳 横 和 制 胶 
模具 。 

2. 试剂 

(1) 水 (电阻 率 不 低 于 18. 2MQ。cm) 。 

(2)A 液 称 取 丙 烯 酰 胺 29.1g、 亚 甲 基 双 丙烯 酰胺 
0. 9g， 加 适量 水 溶解 ， 并 稀释 至 100ml]， 双 层 滤纸 滤 过 ， 避 
光 保 存 。 

(3)B 液 ”10% 过 硫酸 铵 溶液 ， 临 用 前 配制 。 

(4) 标 准 品 ”所 选用 的 标准 品 的 等 电 点 范围 一 般 应 涵盖 
供 试 品 的 等 电 点 。 

(5) 固 定 液 ” 称 取 三 氯 乙 酸 34.5g、 磺 基 水 杨 酸 10. 4g， 
加 水 溶解 并 稀释 至 300ml。 。 

(6) 脱色 液 (平衡 液 ) 
160ml， 加 水 稀释 至 2000ml。 

(7) 染 色 液 ” 称 取 考 马 斯 亮 蓝 G250( 或 R250)0. 35g， 加 
脱色 液 300ml， 在 60 一 70C 水 浴 中 加 热 ， 使 溶解 。 

(8) 保 存 液 ” 取 甘油 30ml， 加 脱色 液 300ml， 混 匀 。 
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(9) 正 极 液 (0.5mol/L 磷酸 溶液 ) 量 取 磷 酸 50ml， 加 
水 至 1800ml。 ” 

(10) 负 极 液 (0. 2mol/L 氢 氧 化 钠 溶 液 ) 
8g， 加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml。 

3. 测定 法 

(1) 制 胶 量 取 A 液 6.25ml、pH 3 一 10 两 性 电解 质 ( 或 
其 他 两 性 电解 质 )1. 5ml、 水 17. 1ml， 抽 气 5 一 10 分 钟 ， 加 B 
液 175p1 和 N，N，N’，N'- 四 甲 基 乙 二 胺 20p1( 根 据 凝 胶 速 
度 可 适当 调整 试剂 的 加 入 量 ) ， 混 匀 后 缓慢 地 注 和 人 水 平 模具 
内 ， 室 温 下 聚合 。 将 已 聚合 的 聚 丙烯 酰胺 凝 胶 放 在 冷却 板 
上 ， 其 间 涂 以 液体 石蜡 或 煤油 并 避免 产生 气泡 。 

(2) 供 试 品 溶液 的 制备 ”将 供 试 品 对 水 透析 (或 用 其 他 方 
法 ) 脱 盐 ， 并 使 蛋白 质 或 多 肽 含量 调节 在 每 0. 5~5mg/ml 范 
围 。 或 按照 各 品种 项 下 的 方法 制备 。 

(3) 电 瀛 ”用 正极 液 与 负极 液 分 别 润 湿 正极 与 负极 电极 
条 ， 然 后 分 别 放 于 正极 与 负极 上 ， 将 加 样 滤纸 放 在 凝 胶 
上 。 分 别 加 供 试 品 溶液 与 标准 品 湾 液 各 5 一 30kl。 将 电极 对 
准 电极 条 的 中 心 ， 加 盖 ， 在 上 限 电 压 2000V、 上 限 电 流 
50mA、 功 率 为 每 lcm 胶 1W、 温 度 4 的 电泳 条 件 下 ， 开 
始 电泳 ， 电 泳 30 分 钟 后 去 掉 加 样 滤纸 ， 待 电流 不 再 变化 时 
停止 电泳 。 如 有 必要 可 在 起 始 电压 200V 下 预 电 泳 30 
分 钟 。 

(4) 固 定 与 染色 ”同等 电 聚焦 垂直 板 电 泳 。 

4. 结果 判断 同等 电 聚 焦 垂直 板 电 泳 。 
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毛细 管 电泳 法 是 指 以 弹性 石英 毛细 管 为 分 离 通道 ， 以 高 
压 直 流 电场 为 驱动 力 ， 根 据 供 试 品 中 各 组 分 消 度 (单位 电场 
强度 下 的 迁移 速度 ) 和 (或 ) 分 配 行 为 的 差异 而 实现 分 离 的 一 
种 分 析 方 法 。 

当 熔 融 石 英 毛 细 管 内 充满 操作 缓冲 液 时 ， 管 内 壁 上 硅 羟 
基 解 离 释 放 氨 离子 至 溶液 中 使 管 壁 带 负 电荷 并 与 溶液 形成 双 
电 层 (% 电 位)， 即 使 在 较 低 pH 值 缓冲 液 中 情况 也 如 此 。 当 
毛细 管 两 端 加 上 直流 电压 时 将 使 带 正 电 的 溶液 整体 地 移 向 阴 
极端 。 此 种 在 电场 作用 下 溶液 的 整体 移动 称 为 电 渗流 
(CEOF) 。 内 壁 硅 羟 基 的 解 离 度 与 操作 缓冲 液 pH 值 和 添加 的 
改 性 剂 有 关 。 降 低 溶液 pH 值 会 降低 解 离 度 ， 减 小 电 渗流 ; 
提高 溶液 pH 值 会 提高 解 离 度 ， 增 加 电 渗 流 。 有 机 添加 剂 的 
加 入 有 时 会 抑制 内 壁 奎 羟基 的 解 离 ， 减 小 电 渗流 。 在 操作 组 
冲 液 中 带电 粒子 在 电场 作用 下 以 不 同 速度 向 极 性 相反 的 方向 
移动 ， 形 成 电泳 ， 运 动 速度 等 于 其 电泳 速度 和 电 渗 速度 的 矢 
量 和 。 通 常 电 渗 速度 通常 大 于 电泳 速度 ， 因 此 电泳 时 各 组 分 
即使 是 阴离子 也 会 从 毛细 管 阳极 端 流向 阴极 端 。 为 了 减 小 或 
消除 电 渗 流 ， 除 了 降低 操作 缓冲 液 pH 值 或 改变 添加 剂 的 种 
类 之 外 ， 还 可 以 采用 内 壁 聚合 物 涂 层 的 毛细 管 。 这 种 涂 层 毛 
细 管 可 减少 大 分 子 在 管 壁 上 的 吸附 。 
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1. 分 离 模式 

当 以 毛细 管 空 管 为 分 离 载体 时 毛细 管 电泳 有 以 下 九 种 
模式 。 

(1) 毛 细 管 区 带电 泳 CCZE) 将 待 分 析 溶 液 引 入 毛细 管 
进 样 一 端 ， 施 加 直流 电压 后 ， 各 组 分 按 各 自 的 电泳 流 和 电 渗 
流 的 矢量 和 流向 毛细 管 出 口 端 ， 按 阳离子 、 中 性 粒子 和 阴 高 
子 及 其 电荷 大 小 的 顺序 通过 检测 器 。 中 性 组 分 彼此 不 能 分 
离 。 出 峰 时 间 为 迁移 时 间 (s,)， 相 当 于 高 效 液 相 色 谱 和 气相 
色谱 中 的 保留 时 间 。 

(2) 毛 细 管 等 速 电泳 (CITP) 采用 前 导电 解 质 和 尾随 电 
解 质 ， 在 毛细 管 中 充 入 前 导电 解 质 后 ， 进 样 ， 电 极 槽 中 换 用 
尾随 电解 质 进 行 电泳 分 析 ， 带 不 同 电荷 的 组 分 迁移 至 各 个 狭 
窗 的 区 带 ， 然 后 依次 通过 检测 器 。 

(3) 毛 细 管 等 电 聚 焦 电 泳 (CIEF) 将 毛细 管内 壁 涂 稳 聚 
合 物 减 小 电 渗流 ， 再 将 供 试 品 和 两 性 电解 质 混合 进 样 ， 两 个 
电极 槽 中 分 别 加 入 酸 液 和 碱 液 ， 施 加 电压 后 毛细 管 中 的 操作 
电解 质 溶液 逐渐 形成 pH 梯度 ， 各 溶质 在 毛细 管 中 迁 移 至 各 
自 的 等 电 点 (p 刀 时 变 为 中 性 形成 聚焦 的 区 带 ， 而 后 用 压力 或 
改变 检测 器 末端 电极 槽 储 液 的 pH 值 的 方法 使 溶质 通过 检测 
器 ， 或 者 采用 全 柱 成 像 方式 进行 检测 。 

(4) 胶 束 电 动 毛细 管 色谱 (MEKC) 当 操 作 缓 冲 液 中 加 
人 和 大 于 其 临界 胶 束 浓度 的 离子 型 表面 活性 剂 时 ， 表 面 活 性 
剂 就 聚集 形成 胶东 ， 其 亲 水 端 朝 外 、 疏 水 非 极 性 核 朝 内 ， 
溶质 则 在 水 和 胶东 两 相间 分 配 ， 各 溶质 因 分 配 系数 存在 差 
别 而 被 分 离 。 对 于 常用 的 阴离子 表面 活性 剂 十 二 烷 基 硫酸 
钠 ， 进 样 后 极 强 亲 水 性 组 分 不 能 进入 胶 束 ， 随 操作 缓冲 液 
流 过 检测 器 (容量 因子 &' = 二 0); 极 强 朴 水 性 组 分 则 进入 胶 柬 
的 核 中 不 再 回 到 水 相 ， 最 后 到 达 检 测 器 (上 一 co)。 常 用 的 其 
他 胶 束 试剂 还 有 阳离子 表面 活性 剂 十 六 烷 基 三 甲 基 溴 化 铵 、 
胆 酸 等 。 两 亲 性 质 的 聚合 物 ， 尤 其 是 炭 段 聚合 物 也 会 在 不 同 
极 性 的 溶剂 中 形成 胶 束 结 构 ， 可 以 起 到 类 似 表 面 活 性 剂 的 
作用 。 

(5) 亲 和 毛细 管 电泳 (ACE) 在 缓冲 液 或 管内 加 入 亲 和 
作用 试剂 ， 实 现 物质 的 分 离 。 如 将 蛋白 质 (抗原 或 抗体 7 预先 
固定 在 毛细 管 柱 内 ， 利 用 抗原 -抗体 的 特异 性 识别 反应 ， 毛 
细 管 电泳 的 高 效 快速 分 离 能 力 、 激 光 诱 导 荧光 检测 器 的 高 灵 
敏 度 ， 来 分 离 检 测 样品 混合 物 中 能 与 固定 化 蛋白 质 特异 结合 
的 组 分 。 

当 以 毛细 管 填充 管 为 分 离 载体 时 毛细 管 电泳 有 以 下 几 种 
模式 。 

(6) 毛 细 管 凝 胶 电 泳 (CGE) 在 毛细 管 中 装 入 单 体 和 引 
发 剂 引发 聚合 反应 生成 凝 胶 ， 如 聚 丙 烯 酰胺 凝 胶 、 琼 脂 糖 凝 
胶 等 ， 这 些 方法 主要 用 于 测定 蛋白 质 、DNA 等 生物 大 分 子 。 
另外 还 可 以 利用 聚合 物 溶液 ， 如 葡 聚 糖 等 的 筛 分 作用 进行 分 
析 ， 称 为 毛细 管 无 胶 筛 分 。 有 时 将 它们 统称 为 毛细 管 得 分 电 
泳 ， 下 分 为 凝 胶 电 泳 和 无 胶 筛 分 两 类 。 

(7) 毛细管 电 色谱 (CEC) 将 细 粒 径 固定 相 填充 到 毛细 
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管 中 或 在 毛细 管内 壁 涂 覆 固定 相 ， 或 以 聚合 物 原 位 交 联 聚合 
的 形式 在 毛细 管内 制备 聚合 物 整体 柱 ， 以 电 渗流 驱动 操作 组 
冲 液 ( 有 时 再 加 辅助 压力 ) 进 行 分 离 。 分 析 方 式 根据 填料 不 
同 ， 可 分 为 正 相 、 反 相 及 离子 交换 等 模式 。 

除 以 上 常用 的 单 根 毛 细 管 电泳 外 ， 还 有 利用 一 根 以 上 的 
毛细 管 进行 分 离 的 阵列 毛细 管 电泳 以 及 芯片 毛细 管 电泳 。 

(8) 毛 细 管 阵列 电泳 (CAE) 通常 毛细 管 电泳 一 次 分 析 
只 能 分 析 一 个 样品 ， 要 高 通 量 地 分 析 祥 品 就 需要 多 根 毛细 管 
阵列 ， 这 就 是 毛细 管 阵列 电泳 。 毛 细 管 阵列 电泳 仪 主要 采用 
激光 诱导 荧光 检测 ， 分 为 扫描 式 检测 和 成 像 式 检测 两 种 方 
式 ， 主 要 应 用 于 DNA 的 序列 分 析 。 

(9) 芯 片 式 毛 细 管 电泳 (Chip CE) 芯片 毛细 管 电 泳 技 
术 是 将 常规 的 毛细 管 电泳 操作 转移 到 芯片 上 进行 ， 利 用 玻 
璃 、 石 英 或 各 种 聚合 物 材 料 加 工 出 微米 级 通道 ， 通 常 以 高 
压 直 流 电场 为 驱动 力 ， 对 样品 进行 进 样 、 分 离 及 检测 。 芯 
片 式 毛 细 管 电泳 与 常规 毛细 管 电 泳 的 分 离 原理 相同 ， 还 具 
备 分 离 时 间 短 、 分 离 效率 高 、 系 统 体 积 小 且 易 实现 不 同 操 
作 单 元 的 集成 等 优势 ， 在 分 离 生 物 大 分 子 样品 方面 具有 一 定 
的 优势 。 

以 上 分 离 模式 中 ，(1) 和 (4) 使 用 较 多 。(5) 和 (7) 分 离 机 
理 以 色谱 为 主 , 但 对 荷 电 溶质 则 兼 有 电泳 作 用。 

操作 缓冲 液 中 加 入 各 种 添加 剂 可 获得 多 种 分 离 效果 。 如 
加 入 环 糊 精 、 和 本 生化 环 糊 精 、 冠 栈 、 血 清 蛋 白 、 多 糖 、 胆 酸 
盐 、 离 子 液 体 或 某 些 抗生素 等 ， 可 拆 分 手 性 化 合 物 ; 加 入 有 
机 溶剂 可 改善 某 些 组 分 的 分 离 效果 ， 以 至 可 在 非 水 溶液 中 进 
行 分 析 。 

2. 对 仪器 的 一 般 要 求 

毛细 管 电泳 仪 的 主要 部 件 及 其 性 能 要 求 如 下 。 

(1) 毛 细 管 ”用 弹性 石英 毛细 管 ， 内 径 50pm 和 ?5pm 
两 种 使 用 较 多 (毛细 管 电 色谱 有 时 用 内 径 更 大 些 的 毛细 
管 )。 细 内 径 分 离 效果 好 ， 且 焦耳 热 小 ， 人 允许 施 加 较 高 电 
压 ; 但 若 采用 柱 上 检测 ， 则 因 光 程 较 短 ， 其 检测 限 比 较 粗 
内 径 管 要 差 。 毛细管 长 度 称 为 总 长 度 ， 根据 分 离 度 的 要 
求 ， 可 选用 20 一 100cm 长 度 ; 进 样 端 至 检测 器 间 的 长 度 称 
为 有 效 长 度 。 毛 细 管 常 盘 放 在 管 架 上 控制 在 一 定 温度 下 操 
作 ， 以 控制 焦耳 热 ， 操 作 缓冲 液 的 黏度 和 电导 率 ， 对 测定 的 
重复 性 很 重要 。 

(2) 直 流 高 压 电 源 采用 0~30kV( 或 相近 ) 可 调节 直流 
电源 ， 可 供应 约 300pA 电流 ， 具 有 稳 压 和 稳 流 两 种 方式 可 
供 选 择 。 

(3) 电 极 和 电极 权 ”两 个 电极 权 里 放 入 操作 缓冲 液 ， 分 
别 插 入 毛细 管 的 进口 端 与 出 口 端 以 及 铂 电极 ， 铂 电极 连接 至 
直流 高 压 电 源 ， 正 负极 可 切换 。 多 种 型 号 的 仪器 将 试 样 瓶 同 
时 用 做 电极 槽 。 

(4) 冲 洗 进 样 系统 ”每 次 进 样 之 前 毛细 管 要 用 不 同 溶液 
冲洗 ， 选用 自动 冲洗 进 样 仪器 较为 方便 。 进 样 方法 有 压力 
(加 还 ) 进 样 、 负 压 ( 减 压 ) 进 样 、 虹 吸 进 样 和 电动 ( 电 迁 移 ) 
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进 样 等 。 进 样 时 通过 控制 压力 或 电压 及 时 间 来 控制 进 样 量 。 

(5) 检 测 系 统 ”紫外 -可 见 分 光 检测 器 、 激 光 诱 导 荧 光 检 
测 器 、 电 化 学 检测 器 、 质 谱 检 测 器 、 核 磁 共振 检测 器 、 化 学 
发 光 检 测 器 、LED 检测 器 、 共 振 瑞 利 散射 光谱 检测 等 。 其 
中 以 紫外 -可 见 分 光 光 度 检测 器 应 用 最 广 ， 包 括 单 波 长 、 程 
序 波 长 和 二 极 管 阵列 检测 器 。 将 毛细 管 接近 出 口 端的 外 层 聚 
合 物 剥 去 约 2mm 一 段 ， 使 石英 管 辟 裸露， 毛细 管 两 侧 各 放 
置 一 个 石英 聚 光 球 ， 使 光源 聚焦 在 毛细 管 上 ， 透 过 毛细 管 到 
达 光 电池 。 对 无 光 吸 收 ( 或 荧光 ) 的 溶质 的 检测 ， 可 选用 适当 
的 紫外 或 荧光 衍生 试剂 与 被 检测 样品 进行 柱 前 、 柱 上 或 柱 后 
化 学 反应 来 实现 溶质 的 分 离 与 检测 。 还 可 采用 间接 测定 法 ， 
即 在 操作 缓冲 液 中 加 入 对 光 有 吸收 (或 荧光 ) 的 添加 剂 ， 在 溶 
质 到 达 检 测 窗口 时 出 现 反方 向 的 峰 。 

〈6) 数 据 处 理 系 统 “ 与 一 般 色谱 数据 处 理 系统 基本 相同 。 

3. 系统 适用 性 试验 

为 考察 所 配置 的 毛细 管 分 析 系 统 和 设 定 的 参数 是 否 适 
用 ， 系 统 适用 性 的 测试 项 目 和 方法 与 高 效 液 相 色谱 法 或 气相 
色谱 法 相同 ， 相 关 的 计算 式 和 要 求 也 相同 ; 如 重复 性 (相对 
标准 偏差 ，RSD) 、 容 量 因子 (& )、 毛 细 管 理论 板 数 (2) 、 分 
离 度 (R) 、 拖 尾 因 子 (T) 、 线 性 范围 、 检 测 限 (LOD) 和 定量 
限 (LOQ) 等 ， 可 参照 测定 。 具 体 指标 应 符合 各 品种 项 下 的 
规定 ， 特 别 是 进 样 精度 和 不 同 荷 电 溶质 迁移 速度 的 差异 对 分 
析 精 密度 的 影响 。 

4. 基本 操作 

(1) 按 照 仪器 操作 手册 开机 ， 预 热 、 输 入 各 项 参数 ， 如 
毛细 管 温度 、 操 作 电 压 、 检 测 波长 和 冲洗 程序 等 。 操 作 缓冲 
液 需 过 滤 和 脱 气 。 冲 洗 液 、 缓 冲 液 等 放置 于 样品 瓶 中 ， 依 次 
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放 人 进 样 器 。 

(2) 毛 细 管 处 理 的 好 坏 ， 对 测定 结果 影响 很 大 。 未 涂 层 
新 毛细 管 要 用 较 浓 碱 液 在 较 高 温度 (例如 用 lmol/L 氨 氧 化 
钠 溶 液 在 60'C 冲洗 ， 使 毛细 管内 壁 生成 奎 羟基 ， 再 依次 用 
0. 1mol/L 氧 氧 化 钠 溶 液 、 水 和 操作 缓冲 液 各 冲洗 数 分 钟 。 
两 次 进 样 中间 可 仅 用 缓冲 液 冲洗 ， 但 车 发 现 分 离 性 能 改变 ， 
则 开始 须 用 0. 1molL 氨 氧 化 钠 溶 液 冲洗 ， 甚 至 要 用 浓 氧 氧 
化 钠 溶 液 升 温 冲 洗 。 凝 胶 毛 细 管 、 涂 层 毛 细 管 、 填 充 毛 细 管 
的 冲洗 则 应 按照 所 附 说 明 书 操作 。 冲 洗 时 将 盛 溶液 的 试 样 瓶 
依次 置 于 进 样 器 ， 设 定 顺 序 和 时 间 进 行 。 

(3) 操 作 缓 冲 液 的 种 类 、pH 值 和 浓度 ， 以 及 添加 剂 [用 
以 增加 溶质 的 溶解 度 和 (或 ) 控 制 溶质 的 解 离 度 ， 手 性 拆 分 
等 ] 的 选 定 对 测定 结果 的 影响 也 很 大 ， 应 照 各 品种 项 下 的 规 
定 配 制 ， 根 据 初试 的 结果 调整 、 优 化 。 

(4) 将 待 测 供 试 品 溶液 瓶 置 于 进 样 器 中 ， 设 定 操作 参数 ， 
如 进 样 压力 (电动 进 样 电压 )、 进 样 时 间 、 正 极端 或 负极 端 进 
样 、 操 作 电 压 或 电流 、 检 测 器 参数 等 ， 开 始 测试 。 根 据 初 试 
的 电泳 谱 图 调整 仪器 参数 和 操作 缓冲 液 ， 以 获得 优化 结果 。 
而 后 用 优化 条 件 正 式 测试 。 

(5) 测 试 完毕 后 用 水 冲洗 毛细 管 ， 注 意 将 毛细 管 两 端 浸 
人 水 中 保存 ， 如 果 长 久 不 用 应 将 毛细 管用 氮 吹 干 ， 最 后 
关机 。 

(6) 定 量 测定 以 采用 内 标 法 为 宜 。 用 加 压 或 减 压 法 进 样 
时 ， 供 试 品 溶液 黏度 会 影响 进 样 体积 ， 应 注意 保持 试 样 溶液 
和 对 照 溶 液 黏 度 一 致 ， 用 电动 法 进 样 时 ， 被 测 组 分 因 电 歧 视 
现象 和 溶液 离子 强度 会 影响 待 测 组 分 的 迁移 量 ， 也 要 注意 其 
影响 。 


0600 ”物理 常数 测定 法 


0601 相对 密度 测定 法 


相对 密度 系 指 在 相同 的 温度 、 压 力 条 件 下 ， 某 物质 的 密 
度 与 水 的 密度 之 比 。 除 另 有 规定 外 ， 温 度 为 20Y 。 

纯 物质 的 相对 密度 在 特定 的 条 件 下 为 不 变 的 常数 。 但 如 
物质 的 纯度 不 够 ， 则 其 相对 密度 的 测定 值 会 随 着 纯度 的 变化 
而 改变 。 因 此 ， 测 定 药品 的 相对 密度 ， 可 用 以 检查 药品 的 纯 
杂 程 度 。 

液体 药品 的 相对 密度 ， 一 般 用 比重 瓶 ( 图 1) 测 定 ; 测定 
易 挥 发 液体 的 相对 密度 ， 可 用 韦 氏 比 重 秤 (图 2) 。 

用 比重 瓶 测定 时 的 环境 ( 指 比 重 瓶 和 天 平 的 放置 环境 ) 温 
度 应 略 低 于 20'C 或 各 品种 项 下 规定 的 温度 。 


1. 比重 瓶 主体 ，2. 人 向 管 ，3. 侧 孔 ; 
4 音 ; 5. 混 度 计 ; 6. 玻璃 磨 口 


。73 。 


0611 人 饱 程 测定 法 


1. 比重 瓶 法 

《1) 取 洁净 、 和 干燥 并 精密 称 定 重 量 的 比重 瓶 ( 图 la) ， 装 
满 供 试 品 (温度 应 低 于 20C 或 各 品种 项 下 规定 的 温度 ) 后 ， 
装 上 温度 计 ( 瓶 中 应 无 气泡 )， 置 20'C (或 各 品种 项 下 规定 的 
温度 ) 的 水 浴 中 放置 若干 分 钟 ， 使 内 容 物 的 温度 达到 20%C 
(或 各 品种 项 下 规定 的 温度 ) ， 用 滤纸 除去 溢出 侧 管 的 液体 ， 
立即 盖 上 罩 。 然 后 将 比重 瓶 自 水 浴 中 取出 ， 再 用 滤纸 将 比重 
瓶 的 外 面 擦 净 ， 精 密 称 定 ， 减 去 比重 瓶 的 重量 ,， 求 得 供 试 品 
的 重量 后 ， 将 供 试 品 倾 去 ， 洗 净 比 重 瓶 ， 装 满 新 沸 过 的 冷 
水 ， 再 照 上 法 测 得 同一 温度 时 水 的 重量 ， 按 下 式 计 算 ， 
苑 得。 


二 供 试 品 重量 
供 试 品 的 相对 密度 = 水 重量 


(2) 取 洁净 、 干燥 并 精密 称 定 重量 的 比重 瓶 ( 图 1b)， 
装 满 供 试 品 ( 温 并 应 低 于 20 必 或 各 品种 项 下 规定 的 温度 》 
后 ， 插 入 中 心 有 毛 细 和 孔 的 瓶 塞 ， 用 滤纸 将 从 塞 孔 溢出 的 液 
体 擦 干 ， 置 20'C (或 各 品种 项 下 规定 的 温度 ) 恒 温水 浴 中 ， 
放置 若干 分 钟 ， 随 着 供 试 液 温度 的 上 升 ， 过 多 的 液体 将 不 
断 从 塞 孔 溢出 ， 随 时 用 滤纸 将 瓶 塞 项 端 控 干 ， 待 液体 不 
再 由 塞 孔 溢出 ， 迅 即将 比重 瓶 自 水 浴 中 取出 ， 照 上 上 述 (1) 
法 ， 自 “再 用 滤纸 将 比重 瓶 的 外 面 擦 净 ”起 ,依法 测定 ， 
即 得 。 

2. 韦 氏 比重 秤 法 

取 20 人 时 相对 密度 为 1 的 韦 氏 比重 秤 (图 2) ， 用 新 沸 过 
的 冷水 将 所 附 玻璃 圆 简装 至 八 分 满 ， 置 20'C (或 各 品种 项 下 
规定 的 温度 ?的 水 浴 中 ， 搅 动 玻璃 圆 简 内 的 水 ， 调 节 温 度 至 
20C (或 各 品种 项 下 规定 的 温度 ) ， 将 悬 于 秤 端的 玻璃 锤 浸 人 
圆 简 内 的 水 中 ， 秤 辟 右 端 悬挂 游 码 于 1. 0000 处 ， 调 节 秤 臂 
左 端 平衡 用 的 螺旋 使 平衡 ， 然 后 将 玻璃 贺 简 内 的 水 倾 去 ， 拭 
干 ， 装 入 供 试 液 至 相同 的 高 度 ， 并 用 同 法 调节 温度 后 ， 再 把 
拭 干 的 玻璃 锤 淄 人 供 试 液 中 ， 调 节 秤 臂 上 游 码 的 数量 与 位 置 
使 平衡 ， 读 取 数 值 ， 即 得 供 试 品 的 相对 密度 。 


图 2 韦 氏 比重 秤 
1. 支架 ; 2. 调节 器 ，3. 指针 ; 4. 横梁 ; 5. 刀口 ; 
6. 游 码 ; 7. 小 钩 ; 8. 细 铂 丝 ; 9. 玻璃 锤 ; 


10. 玻璃 圆 简 ; 11. 调整 螺丝 
如 该 比重 秤 系 在 4C 时 相对 密度 为 1， 则 用 水 校准 时 游 
本 74 看 
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码 应 悬挂 于 0. 9982 处 ， 并 应 将 在 20 忆 测 得 的 供 试 品 相 对 密 
度 除 以 0.9982。 


0611 馏 程 测定 法 


饮 程 系 指 一 种 液体 照 下 述 方法 燕 馆 ,校正 到 标准 大 气压 
[101. 3kPa(760mmHg)] 下 ， 自 开始 馅 出 第 5 滴 算 起 ， 至 供 
试 品 仅 剩 3 一 4ml 或 一 定 比 例 的 容积 馅 出 时 的 温度 范围 。 

某 些 液体 药品 具有 一 定 的 饮 程 ， 测 定 馆 程 可 以 区 别 或 检 


查 药 品 的 纯 杂 程度 。 
| 
单位 : mm 


蒸馏 装置 


仪器 装置 用 国产 19 标准 磨 口 燕 馅 装置 一 套 ， 如 图 。 
A 为 蒸馏 瓶 ; B 为 冷凝 管 ， 馏 程 在 130C 以 下 时 用 水 冷却 ， 
饮 程 在 130C 以 上 时 用 空气 冷凝 管 ; C 为 具有 0. 5ml 刻度 的 
25ml 量 简 ; DD 为 分 浸 型 具有 0. 2C 刻度 的 温度 计 ， 预 先 经 过 
校正 ， 温 度 计 冬 球 的 上 端 与 蒸馏 瓶 出 口 支管 的 下 壁 相 齐 ; 根 
据 供 试 品 馏 程 的 不 同 ， 可 选用 不 辣 的 加 热 器 ， 通常 饮 程 在 
80C 以 下 时 用 水 浴 ( 其 液 面 始终 不 得 超过 供 试 品 液 面 )，80YC 
以 上 时 用 直接 火焰 或 其 他 电热 器 加 热 。 

测定 法 ” 取 供 试 品 25ml， 经 长 颈 的 干燥 小 漏斗 ， 转 移 
至 干燥 蒸 馅 瓶 中 ， 加 入 洁净 的 无 釉 小 资 片 数 片 ， 插 上 带 有 磨 
口 的 温度 计 ， 冷 凝 管 的 下 端 通过 接 流 管 接 以 25ml 量 简 为 接 
收 器 。 如 用 直接 火焰 加 热 ， 则 将 燕 馅 瓶 置 石棉 板 中 心 的 小 贺 
孔 上 (石棉 板 宽 12 一 15cm， 厚 0.3 一 0.5cm， 和 孔径 2.5~~ 
3. 0cm) ， 并 使 燕 馆 瓶 壁 与 小 圆 孔 边 缘 紧密 贴 合 ， 以 免 汽 化 
后 的 蒸气 继续 受热 ， 然 后 用 直接 火焰 加 热 使 供 试 品 受 热 沸 
腾 ， 调 节 加 热 强 度 使 每 分 钟 馏 出 2 一 3ml， 注 意 检 读 自 冷凝 
管 开 始 馅 出 第 5 滴 时 与 供 试 品 仅 剩 3 一 4ml 或 一 定 比 例 的 容 
积 馏 出 时 ， 温 度 计 上 所 显示 的 温度 范围 ， 即 为 供 试 品 的 
馅 程 。 

测定 时 ， 如 要 求 供 试 品 在 饮 程 范围 内 馅 出 不 少 于 90% 
时 ， 应 使 用 100ml 蒸馏 瓶 ， 并 量 取 供 试 品 50ml， 接 收回 用 
50ml 量 简 。 

测定 时 ， 大 气压 如 在 101. 3kPa(760mmHg) 以 上 ， 每 高 
0. 36kPa(2.7mmHg)， 应 将 测 得 的 温度 减 去 0.1'C; 如 在 
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101. 3kPa(760mmHg) 以下， 每 低 0. 36kPa(2,7mmHg)， 应 
增加 0. 1'C 。 


0612 熔点 测定 法 


依照 待 测 物质 的 性 质 不 同 ， 测 定 法 分 为 下 列 三 种 。 各 品 
种 项 下 未 注 明 时 ， 均 系 指 第 一 法 。 

第 一 法 ”测定 易 粉 碎 的 固体 药品 

A. 传 温 液 加 热 法 

取 供 试 品 适量 ， 研 成 细 粉 ， 除 另 有 规定 外 ， 应 按照 各 药 
品 项 下 于 燥 失 重 的 条 件 进行 干燥 。 若 该 药品 为 不 检查 干燥 失 
重 、 熔 点 范围 低 限 在 135C 以 上 、 受 热 不 分 解 的 供 试 品 ， 可 
采用 105C 干 燥 ;， 熔点 在 135 双 以 下 或 受热 分 解 的 供 试 品 ， 
可 在 五 氧化 二 磷 干 燥 器 中 干燥 过 夜 或 用 其 他 适宜 的 干燥 方法 
干燥 ， 如 恒温 减 压 干燥 。 

分 取 供 试 品 适量 ， 置 熔点 测定 用 毛细 管 (简称 毛细 管 ， 
由 中 性 硬 质 玻璃 管制 成 ， 长 9cm 以 上 ， 内 径 0.9 一 1. lmm， 
壁 厚 0.10~0. 15mm， 一 端 熔 封 ， 当 所 用 温度 计 漫 人 传 温 液 
在 6cm 以 上 时 ， 管 长 应 适当 增加 ， 使 露出 液 面 3cm 以 上 ) 
中 ， 轻 击 管 壁 或 借助 长 短 适宜 的 洁净 玻璃 管 ， 垂 直 放 在 表面 
亚 或 其 他 适宜 的 硬 质 物体 上 ， 将 毛细 管 自 上 口 放 人 使 自由 落 
下 ， 反 复数 次 ， 使 粉末 紧密 集结 在 毛细 管 的 熔 封 端 。 装 人 供 
试 品 的 高 度 为 3mm。 另 将 温度 计 ( 分 淄 型 ， 具 有 0. 5C 刻度 ， 
经 熔点 测定 用 对 照 品 校正 ) 放 人 盛装 传 温 液 (熔点 在 80'C 以 
下 者 ， 用 水 ; 熔点 在 80 以 上 者 ， 用 硅油 或 液 状 石 螨 ) 的 容 
器 中 ,使 温度 计 汞 球 部 的 底 端 与 容器 的 底部 距离 2. 5cm 以 
上 (用 内 加 热 的 容器 ,温度 计 汞 球 与 加 热 器 上 表面 距离 
2.5cm 以 上 ); 加 入 传 温 液 以 使 传 温 液 受 热 后 的 液 面 适 在 温 
度 计 的 分 浸 线 处 。 将 传 温 液 加 热 ， 翁 温度 上 升 至 较 规定 的 熔 
点 低 限 约 低 10C 时 ， 将 装 有 供 试 品 的 毛细 管 漫 人 传 温 液 ， 
贴 附 在 温度 计 上 (可 用 橡皮 图 或 毛细 管 夹 固定 )， 位 置 须 使 毛 
细 管 的 内 容 物 部 分 适 在 温度 计 汞 球 中 部 ;继续 加 热 ， 调 节 升 
温 速 率 为 每 分 钟 上 升 1. 0 一 1.5C， 加 热 时 须 不 断 搅拌 使 传 
温 液 温度 保持 均匀 ， 记 录 供 试 品 在 初 熔 至 全 熔 时 的 温度 ， 重 
复 测定 3 次 ， 取 其 平均 值 ， 即 得 。 

“ 初 熔 ” 系 指 供 试 品 在 毛细 管内 开始 局 部 液化 出 现 明显 
液 滴 时 的 温度 。 

“全 熔 ” 系 指 供 试 品 全 部 液化 时 的 温度 。 

测定 熔融 同时 分 解 的 供 试 品 时 ,方法 如 上 述 ; 但 调节 升 
温 速率 使 每 分 钟 上 升 2.5 一 3.0C;， 供 试 品 开始 局 部 液化 时 
(或 开始 产生 气泡 时 ) 的 温度 作为 初 熔 温 度 ; 供 试 品 固 相 消失 
全 部 液化 时 的 温度 作为 全 熔 温 度 。 遇 有 固 相 消失 不 明显 时 ， 
应 以 供 试 品 分 解 物 开始 膨胀 上 升 时 的 温度 作为 全 熔 温 度 。 某 
些 药品 无 法 分 辨 其 初 熔 、 全 熔 时 ， 可 以 其 发 生 突变 时 的 温度 
作为 熔点 。 

B. 电热 块 空气 加 热 法 

系 采 用 自动 熔点 仪 的 熔点 测定 法 。 自 动 熔点 仪 有 两 种 测 
光 方 式 : 一 种 是 透射 光 方 式 ， 一 种 是 反射 光 方式 ; 某 些 仪器 兼 


0612 熔点 测定 法 


具 两 种 测 光 方 式 。 大 部 分 自动 熔点 仪 可 置 多 根 毛 细 管 同时 测定 。 

分 取经 干燥 处 理 ( 同 A 法 ) 的 供 试 品 适量 ， 宣 熔点 测定 
用 毛细 管 ( 同 A 法 ) 中 ; 将 自动 熔点 仪 加 热 块 加 热 至 较 规定 
的 熔点 低 限 约 低 10C 时 ， 将 装 有 供 试 品 的 毛细 管 插 入 加 热 
块 中 ， 继 续 加 热 ， 调 节 升 温 速率 为 每 分 钟 上 升 1.0~1.5C， 
重复 测定 3 次 ， 取 其 平均 值 ， 即 得 。 

测定 熔融 同时 分 解 的 供 试 品 时 ， 方 法 如 上 述 ， 但 调节 升 
温 速 率 使 每 分 钟 上 升 2. 5 一 3.0'C 。 

遇 有 色 粉 未 、 熔 融 同时 分 解 、 固 相 消 失 不 明显 且 生 成 分 
解 物 导致 体积 膨胀 、 或 含 结晶 水 (或 结晶 溶剂 ) 的 供 试 品 时 ， 
可 适当 调整 仪器 参数 ， 提 高 判断 熔点 变化 的 准确 性 。 当 透射 
和 反射 测 光 方 式 受 干扰 明显 时 ， 可 人 允许 目 视 观察 熔点 变化 ; 
通过 摄像 系统 记录 熔化 过 程 并 进行 追 漳 评 估 ， 必 要 时 ， 测 定 
结果 的 准确 性 需 经 A 法 验证 。 

自动 熔点 仪 的 温度 示 值 要 定期 采用 熔点 标准 品 进行 校 
正 。 必 要 时 ， 供 试 品 测定 应 随行 采用 标准 品 校正 。 

车 对 B 法 测定 结果 持 有 异议 ， 应 以 A 法 测定 结果 为 准 。 

第 二 法 ”测定 不 易 粉 碎 的 固体 药品 (如 脂肪 、 脂 肪 酸 、 
石 螨 、 羊 毛 脂 等 ) 

取 供 试 品 ， 注 意 用 尽 可 能 低 的 温度 熔融 后 ， 吸 人 两 端 开 
口 的 毛细 管 ( 同 第 一 法 , 但 管 端 不 熔 封 ) 中 ,使 高 达 约 
10mm。 在 10C 或 10C 以 下 的 冷 处 静 置 24 小 时 ,或 置 冰 上 
放 冷 不 少 于 2 小时， 凝固 后 用 橡皮 轿 将 毛细 管 紧 缚 在 温度 计 
( 同 第 一 法 ) 上 ， 使 毛细 管 的 内 容 物 部 分 适 在 温度 计 汞 球 中 
部 。 照 第 一 法 将 毛细 管 连同 温度 计 漫 人 传 温 液 中 ， 供 试 品 的 
上 端 应 适 在 传 温 液 液 面 下 约 10mm 处 ; 小 心 加 热 ， 侯 温度 上 
升 至 较 规 定 的 熔点 低 限 尚 低 约 5C 时 ,调节 升温 速率 使 每 分 
钟 上 升 不 超过 0. 5C ， 至 供 试 品 在 毛细 管 中 开 始 上 升 时 ， 检 
读 温度 计 上 显示 的 温度 ， 即 得 。 

第 三 法 ”测定 凡士林 或 其 他 类 似 物 质 

取 供 试 品 适量 ， 缓 缓 搅拌 并 加 热 至 温度 达 90 一 92C 时 ， 
放 人 一 平底 耐 热 容器 中 ， 使 供 试 品 厚度 达到 12mm 士 1Imm， 
放 冷 至 较 规 定 的 熔点 上 限 高 8~10'C; 取 刻 度 为 0.2C 、 水 
银 球 长 18~28mm、 直 径 5~6mm 的 温度 计 ( 其 上 部 预先 套 
上 软木 塞 ， 在 塞 子 边缘 开 一 小 槽 ) ， 使 冷 至 5C 后 ， 控 于 并 
小 心地 将 温度 计 汞 球 部 垂直 插入 上 述 熔 融 的 供 试 品 中 ， 直 至 
磁 到 容器 的 底部 (浸没 12mm) ， 随 即 取出 ， 直 立 悬 置 ， 俊 黏 
附 在 温度 计 冬 球 部 的 供 试 品 表面 浑浊 ， 将 温度 计 浸 入 16C 
以 下 的 水 中 5 分 钟 ， 取 出 ， 再 将 温度 计 插 人 一 外 径 约 
25mm、 长 150mm 的 试管 中 ， 塞 紧 ， 使 温度 计 悬 于 其 中 ， 并 
使 温度 计 冬 球 部 的 底 端 距 试管 底部 约 为 15mm; 将 试管 温和 人 
约 16C 的 水 浴 中 ， 调 节 试 管 的 高 度 使 温度 计 上 分 浸 线 同 水 面 
相 平 ; 加 热 使 水 浴 温 度 以 每 分 钟 2C 的 速率 升 至 38C， 再 以 
每 分 钟 1C 的 速率 升温 至 供 试 品 的 第 一 滴 脱离 温度 计 为 止 ; 
检 读 温度 计 上 显示 的 温度 ， 即 可 作为 供 试 品 的 近似 熔点 。 再 
取 供 试 品 ， 照 前 法 反复 测定 数 次 ; 如 前 后 3 次 测 得 的 熔点 相 
差 不 超过 1'C， 可 取 3 次 的 平均 值 作为 供 试 品 的 熔点 ; 如 3 
次 测 得 的 熔点 相差 超过 1'C 时 ， 可 再 测定 2 次， 并 取 5 次 的 


。75 。 


0613 凝 点 测定 法 


平均 值 作为 供 试 品 的 熔点 。 


0613 凝 点 测定 法 


凝 点 系 指 一 种 物质 照 下 述 方法 测定 ， 由 液体 凝结 为 固体 
时 ， 在 短 时 间 内 停留 不 变 的 最 高 温度 。 

某 些 药品 具有 一 定 的 凝 点 ， 纯 度 变更 ， 凝 点 亦 随 之 改 
变 。 测 定 凝 点 可 以 区 别 或 检查 药品 的 纯 杂 程度 。 

仪器 装置 ”如 图 。 内 管 A 为 内 径 约 25mm、 长 约 
170mm 的 干燥 试管 ， 用 软木 塞 固 定 在 内 径 约 40mm、 长 约 
160mm 的 外 管 B 中 ， 管 底 间 距 约 10mm。 内 管用 一 软木 赛 
塞 住 ， 通 过 软木 塞 插 和 人 刻度 为 0.1C 的 温度 计 C 与 搅拌 器 
D， 温度 计 汞 球 的 末端 距 内 管 底 约 10mm。 搅 拌 器 D 为 玻璃 
棒 ， 上 端 略 弯 ， 末 端 先 铸 一 小 圈 ， 直 径 约 为 8mm， 然 后 弯 
成 直角 。 内 管 连同 外 管 垂直 固定 于 盛 有 水 或 其 他 适宜 冷却 液 
的 1000ml 烧杯 中 ， 并 使 冷却 液 的 液 面 离 烧杯 口 约 20mm。 


单位 : mm 
图 凝 点 测定 仪器 装置 


测定 法 ” 取 供 试 品 ( 如 为 液体 ， 量 取 15ml; 如 为 固体 ， 
称 取 15~20g， 加 微 温 使 熔融 )， 置 内 管 中 ， 使 迅速 冷却 ， 
并 测定 供 试 品 的 近似 凝 点 。 再 将 内 管 置 较 近似 凝 点 约 高 5 一 
10C 的 水 浴 中 ， 使 凝结 物 仅 剩 极 微量 未 熔融 。 将 仪器 按 上 述 
装 妥 ， 烧 杯 中 加 入 较 供 试 品 近似 凝 点 约 低 5 的 水 或 其 他 适 
宜 的 冷却 液 。 用 搅拌 器 不 断 搅拌 供 试 品 ， 每 隔 30 秒 钟 观察 
温度 1 次 ， 至 液体 开始 凝结 ， 停 止 搅拌 并 每 隔 5 一 10 秒 钟 观 
察 温 度 1 次 ,至 温度 计 的 对 柱 在 一 点 能 停留 约 1 分 钟 不 变 ， 
或 微 上 升 至 最 高 温度 后 停留 约 1 分 钟 不 变 ， 即 将 该 温度 作为 
供 试 品 的 凝 点 。 

【附注 】 如 某 些 药 品 在 一 般 冷却 条 件 下 不 易 凝固 ， 需 另 
用 少量 供 试 品 在 较 低 温度 使 凝固 后 ， 取 少量 作为 母 晶 加 到 供 
试 品 中 ， 方 能 测 出 其 凝 点 。 


0621 旋光 度 测定 法 


平面 偏振 光 通 过 含有 某 些 光 学 活性 化 合 物 的 液体 或 溶液 
。76 。 


亲 再 2 关 
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时 ， 能 引起 旋光 现象 ， 使 偏振 光 的 平面 向 左 或 向 右 旋转 。 旋 
转 的 度数 ， 称 为 旋光 度 。 在 一 定 波长 与 温度 下 ， 偏 振 光 透 过 
每 lml 含有 1g 旋光 性 物质 的 溶液 且 光 路 为 长 ltm 时 ， 测 得 的 
旋光 度 称 为 比 旋 度 。 比 旋 度 (或 旋光 度 ) 可 以 用 于 鉴别 或 检查 光 
学 活性 药品 的 纯 杂 程度 ， 亦 可 用 于 测定 光学 活性 药品 的 含量 。 

任 空 间 上 不 能 重 倒 ， 互 为 镜像 关系 的 立体 异 构 体 称 为 对 
映 体 ， 手 性 物质 的 对 映 异 构 体 之 间 ， 除 了 使 平面 偏振 光 发 生 
偏转 的 程度 相同 而 方向 相反 之 外 ， 在 非 手 性 环境 中 的 理化 性 
质 相同 。 生 物 大 分 子 如 酶 、 生 物 受 体 等 通常 为 手 性 物质 ， 总 
是 表现 出 对 一 种 对 映 体 的 立体 选择 性 ， 因 此 ， 对 映 体 可 在 药 
理学 与 毒 理学 方面 有 差异 。 来 源 于 自然 界 的 物质 ， 例 如 氨基 
酸 、 和 蛋白质、 生物 碱 、 抗 体 、 糖 苷 、 糖 等 ， 大 多 以 对 映 体 的 
形式 存在 。 外 消 旋 体 一 般 由 等 量 的 对 映 异 构 体 构成 ， 旋 光度 
净值 为 零 ， 其 物理 性 质 也 可 能 与 其 对 映 体 不 同 。 

最 常用 的 光源 是 采用 钠灯 在 可 见 光 区 的 D 线 
(589. 3nm) ， 但 也 使 用 较 短 的 波长 ， 如 光电 偏振 计 使 用 波光 
片 得 到 和 落 灯 波长 约 为 578nm、546nm、436nm、405nm 和 
365nm 处 的 最 大 透射 率 的 单 色光 ， 其 具有 更 高 的 灵敏 度 ， 可 
降低 被 测 化 合 物 的 浓度 。 还 有 -- 些 其 他 光源 ， 如 带 有 适当 滤 
光 器 的 氨 灯 或 元 钨 灯 。/ 

除 另 有 规定 外 ， 本 法 系 采用 钠 光 谱 的 D 线 (589. 3nm) 测 
定 旋光 度 ， 测 定 管 长 度 为 ltm( 如 使 用 其 他 管 长 ， 应 进行 换 
算 )， 测 定 温度 为 20C 。 用 读数 至 0. 01* 并 经 过 检定 的 旋光 计 。 

旋光 度 测定 一 般 应 在 溶液 配制 后 30 分 钟 内 进行 测定 。 
测定 旋光 度 时 ， 将 测定 管用 供 试 液体 或 溶液 ( 取 固 体 供 试 品 ， 
按 各 品种 项 下 的 方法 制 成 ) 冲 洗 数 次 ， 组 组 注 人 供 试 液体 或 
溶液 适量 (注意 勿 使 发 生气 泡 )， 置 于 旋光 计 内 检测 读数 ， 即 
得 供 试 液 的 旋光 度 。 使 偏振 光 向 右 旋 转 者 ( 顺 时 针 方 向 ) 为 右 
旋 ， 以 “十 ”符号 表示 ; 使 偏振 光 向 左旋 转 者 ( 反 时 针 方向 ) 
为 左旋 ， 以 “一 ”符号 表示 。 用 同 法 读 取 旋 光度 3 次 ， 取 3 
次 的 平均 数 ， 照 下 列 公式 计算 ， 即 得 供 试 品 的 比 旋 度 。 


对 液体 供 试 品 [Lajb= 


Ss Tl 


Oa 
lc 


对 固体 供 试 品 


式 中 [oj 为 比 旋 度 ; 
D 为 钠 光 谱 的 D 线 ; 
为 测定 时 的 温度 'C; 
i 为 测定 管 长 度 ，dm; 
a 为 测 得 的 旋光 度 ， 
qd 为 液体 的 相对 密度 ; 
< 为 每 100ml 溶液 中 含有 被 测 物 质 的 重量 ( 按 干 燥 品 
或 无 水 物 计算 )，g。 
旋光 计 的 检定 ， 可 用 标准 石英 旋光 管 进行 ， 读 数 误差 应 
符合 规定 。 
【注意 事项 】 
(1) 每 次 测定 前 应 以 溶剂 作 空 白 校 正 ， 测 定 后 ， 再 校正 


[ajb= 


吉 训 人 其 
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1 次， 以 确定 在 测定 时 零点 有 无 变动 ， 如 第 2 次 校正 时 发 现 
旋光 度 差 值 超过 土 0.01 时 表明 零点 有 变动 ， 则 应 重新 测定 
旋光 度 。 

(2) 配 制 溶液 及 测定 时 ， 均 应 调节 温度 至 20C 士 0. 5 
(或 各 品种 项 下 规定 的 温度 ) 。 

(3) 供 试 的 液体 或 固体 物质 的 溶液 应 充分 溶解 ， 供 试 液 
应 澄清 。 

(4) 物 质 的 旋光 度 与 测定 光源 、 测 定 波长 、 溶 剂 、 浓 度 
和 温度 等 因素 有 关 。 因 此 ， 表 示 物 质 的 旋光 度 时 应 注 明 测定 
条 件 。 
/人 (5) 当 已 知 供 试 品 具有 外 消 旋 作用 或 旋光 转化 现象 ， 则 
应 相应 地 采取 措施 ， 对 样品 制备 的 时 间 以 及 将 溶液 装 人 旋光 
管 的 间隔 测定 时 间 进行 规定 。 


0622 ”折光 率 测定 法 


光线 自 一 种 透明 介质 进入 另 一 透明 介质 时 ， 由 于 光线 在 
两 种 介质 中 的 传播 速度 不 同 ， 使 光线 在 两 种 介质 的 平滑 界面 
上 发 生 折射 。 常 用 的 折光 率 系 指 光线 在 空气 中 进行 的 速度 与 
在 供 试 品 中 进行 速度 的 比值 。 根 据 折射 定律 ， 折 光 率 是 光线 
人 射 角 的 正弦 与 折射 角 的 正弦 的 比值 ， 即 


sini 
sinr 


式 中 7 为 折光 率 ; 
sin i 为 光线 的 人 射 角 的 正弦 ; 
sin r 为 光线 的 折射 角 的 正弦 。 

物质 的 折光 率 因 温度 或 人 射 光 波长 的 不 同 而 改变 ， 透 光 
物质 的 温度 升 高 ， 折 光 率 变 小 ， 人 射 光 的 波长 越 短 ， 折 光 率 
越 大 。 折 光 率 以 nb 表示 ，D 为 钠 光 谱 的 D 线 ，: 为 测定 时 
的 温度 。 测 定 折光 率 可 以 区 别 不 同 的 油 类 或 检查 某 些 药品 的 
纯 杂 程度 。 

本 法 系 采用 钠 光 谱 的 D 线 (589. 3nm) 测 定 供 试 品 相 对 于 
空气 的 折光 率 ( 如 用 阿 培 折 光 计 ， 可 用 白光 光源 )， 除 另 有 规 
定 外 ， 供 试 品 温度 为 20Y 。 

测定 用 的 折光 计 须 能 读数 至 0.0001， 测量 范围 1.3 一 
1.7， 如 用 阿 培 折光 计 或 与 其 相当 的 仪器 ， 测 定时 应 调节 温 
度 至 20C 土 0. 5C (或 各 品种 项 下 规定 的 温度 )， 测 量 后 再 重 
复读 数 2 次 ，3 次 读数 的 平均 值 即 为 供 试 品 的 折光 率 。 

测定 前 ， 折 光 计 读数 应 使 用 校正 用 棱镜 或 水 进行 校正 ， 
水 的 折光 率 20C 时 为 1.3330，25 叉 时 为 1.3325，40"C 时 
为 1.3305 。 


0631 pH 值 测 定 法 


pH 值 是 水 溶液 中 氢 离 子 活 度 的 方便 表示 方法 。pH 值 定 
义 为 水 溶液 中 和 氢 离 子 活 度 (an' ) 的 负 对 数 ， 即 pH 二 一 lg ar ， 
但 所 离子 活 度 却 难以 由 实验 准确 测定 。 为 实用 方便 ， 溶 液 的 


0631 pH 值 测 定 法 
pH 值 规定 为 由 下 式 测定 : 


E—Es 
k 


式 中 三 为 含有 待 测 溶液 (pH) 的 原 电 池 电 动 势 ，Vi 
Es 为 含有 标准 缓冲 液 (pHs) 的 原 电 池 电 动 势 ，V; 
为 与 温度 (1,'C) 有 关 的 常数 。 
k=0.059 16 十 0. 000 198(t 一 25) 

由 于 待 测 物 的 电离 常数 、 介 质 的 介 电 常数 和 液 接 界 电位 
等 诸多 因素 均 可 影响 pH 值 的 准确 测量 ， 所 以 实验 测 得 的 数 
值 只 是 溶液 的 表 观 pH 值 ， 它 不 能 作为 溶液 氢 离 子 活 度 的 严 
格 表征 。 尽 管 如 此 ， 只 要 待 测 溶液 与 标准 缓冲 液 的 组 成 足够 
接近 ， 由 上 式 测 得 的 pH 值 与 溶液 的 真实 pH 值 还 是 颇 为 接 
近 的 。 

溶液 的 pH 值 使 用 酸度 计 测定 。 水 溶液 的 pH 值 通常 以 
玻璃 电极 为 指示 电极 、 饱 和 甘 汞 电极 或 银 - 气 化 银 电 极为 参 
比 电极 进行 测定 。 酸 度 计 应 定期 进行 计量 检定 ， 并 符合 国家 
有 关 规 定 。 测 定 前 ， 应 采用 下 列 标准 缓冲 液 校正 仪器 ， 也 可 
用 国家 标准 物质 管理 部 门 发 放 的 标示 pH 值 准 确 至 0.01pH 
单位 的 各 种 标准 缓冲 液 校正 仪器 。 

i. 仪器 校正 用 的 标准 缓冲 液 

(1) 草 酸 盐 标准 缓冲 液 ”精密 称 取 在 54C 土 3 干燥 
4~ 5 小 时 的 草酸 三 氢 钾 12.71g， 加 水 使 溶解 并 稀释 
至 1000ml。 

(2) 葵 二 甲酸 盐 标 准 缓冲 液 ”精密 称 取 在 115C 士 5C 干 
燥 2 一 3 小 时 的 邻 葵 二 甲酸 氢 钾 10. 21g， 加 水 使 溶解 并 稀释 
至 1000ml。 

(3) 磷 酸 盐 标准 缓冲 液 ”精密 称 取 在 115C 土 5C 干燥 
2 一 3 小 时 的 无 水 磷酸 氧 二 钠 3. 55g 与 磷酸 二 氢 钾 3. 40g， 加 
水 使 溶解 并 稀释 至 1000ml。 

(4) 硼 砂 标准 缓冲 液 ” 精 密 称 取 碘 砂 3. 81g( 注 意 避 免 风 
化 ) ， 加 水 使 溶解 并 稀释 至 1000ml， 置 聚 乙烯 塑料 瓶 中 ， 窗 
塞 ， 避 免 空 气 中 二 氧化 碳 进入 。 

(5) 氢 氧化 钙 标 准 缓冲 液 ”于 25C ， 用 无 二 氧化 碳 的 水 
和 过 量 氢 氧化 钙 经 充分 振 摇 制 成 饱和 溶液 ， 取 上 清 液 使 用 。 
因 本 缓冲 液 是 25 它 时 的 氢 氧 化 钙 饱 和 溶液 ， 所 以 临 用 前 需 
核对 溶液 的 温度 是 否 在 25'C ， 否 则 需 调 温 至 25C 再 经 溶解 
平衡 后 ， 方 可 取 上 清 液 使 用 。 存 放 时 应 防止 空气 中 二 氧化 碳 
进入 。 一旦 出 现 浑 汝 ， 应 痉 去 重 配 。 

上 述 标准 缓冲 溶液 必须 用 pH 值 基准 试剂 配制 。 不 同 温 
度 时 各 种 标准 缓冲 液 的 pH 值 如 下 表 。 

2. 注意 事项 

测定 pH 值 时 ， 应 严格 按 仪器 的 使 用 说 明 书 操作 ， 并 注 
意 下 列 事项 。 

(1) 测 定 前 ， 按 各 品种 项 下 的 规定 ， 选 择 两 种 pH 值 约 
相差 3 个 pH 单位 的 标准 缓冲 液 ， 并 使 供 试 品 溶液 的 pH 值 
处 于 两 者 之 间 。 


PH 一 PHs 一 


。 TT 。 
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(2) 取 与 供 试 品 溶液 pH 值 较 接近 的 第 一 种 标准 缓冲 液 
对 仪器 进行 校正 (定位 )， 使 仪器 示 值 与 表 列 数 值 一 致 。 


氢 氧 化 钙 

温度 | 草酸 盐 | 莱 二 甲酸 盐 | 磷酸 盐 Np 

/人 C | 标准 缓冲 液 | 标准 缓冲 液 | 标准 缓冲 液 
(25C 人 饱和 溶液) 


We 
© TT © 
一 己 玫 


这 
sn nnn mm nn mp 


nN 
<n 
_ 


[ex] 
oo 
re 
一 
[mn 
A 
a 


(3) 仪 器 定位 后 ， 再 用 第 二 种 标准 缓冲 液 核 对 仪器 示 值 ， 
误差 应 不 大 于 土 0. 02pH 单位 。 若 大 于 此 偏差 ， 则 应 小 心 调 
节 和 斜率 ， 使 示 值 与 第 二 种 标准 缓冲 液 的 表 列 数值 相符 。 重 复 
上 述 定 位 与 斜率 调节 操作 ， 至 仪器 示 值 与 标准 缓冲 液 的 规定 
数值 相差 不 大 于 0. 02pH 单位 。 否 则 ， 需 检查 仪器 或 更 换 电 
极 后 ， 再 行 校正 至 符合 要 求 。 

(4) 每 次 更 换 标 准 缓冲 液 或 供 试 品 溶液 前 ， 应 用 纯化 水 
充分 洗涤 电极 ， 然 后 将 水 吸 尽 ， 也 可 用 所 换 的 标准 缓冲 液 或 
供 试 品 溶液 洗涤 。 

(5) 在 测定 高 pH 值 的 供 试 品 和 标准 缓冲 液 时 ， 应 注意 
碱 误差 的 问题 ， 必 要 时 选用 适当 的 玻璃 电极 测定 。 

(6) 对 弱 缓 冲 液 或 无 缓冲 作用 溶液 的 pH 值 测定 ， 除 另 
有 规定 外 ， 先 用 葵 二 甲酸 盐 标 准 缓冲 液 校正 仪器 后 测定 供 试 
品 溶液 ， 并 重 取 供 试 品 溶液 再 测 ， 直 至 pH 值 的 读数 在 1 分 
钟 内 改变 不 超过 士 0. 05 止 ; 然后 再 用 硼砂 标准 缓冲 液 校 正 
仪器 ， 再 如 上 法 测定 ; 两 次 pH 值 的 读数 相差 应 不 超过 0. 1， 
取 两 次 读数 的 平均 值 为 其 pH 值 。 

《7) 配 制 标 准 缓冲 液 与 溶解 供 试 品 的 水 ， 应 是 新 沸 过 并 
放 冷 的 纯化 水 ， 其 pH 值 应 为 5. 5 一 7. 0。 

(8) 标 准 缓冲 液 一 般 可 保存 2~3 个 月 ， 但 发 现 有 浑浊 、 
发 霉 或 沉淀 等 现象 时 ， 不 能 继续 使 用 。 
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生物 膜 ， 例 如 和 人体 的 细胞 膜 或 毛细 血管 壁 ， 一 般 具 有 
半 透 膜 的 性 质 ， 溶 剂 通过 半 透 膜 由 低 浓 度 向 高 浓度 溶液 扩 
散 的 现象 称 为 渗透 ， 阻 止 渗透 所 需要 施加 的 压力 ， 称 为 渗 


时 78 . 


亲 再 2 关 
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透 压 。 在 涉及 溶质 的 扩散 或 通过 生物 膜 的 液体 转运 各 种 生 
物 过 程 中 ， 渗 透 压 都 起 着 极其 重要 的 作用 。 因 此 ， 在 制备 
注射 剂 、 眼 用 液体 制剂 等 药物 制剂 时 ， 必 须 关 注 其 渗透 压 。 
处 方 中 添 加 了 渗透 压 调节 剂 的 制剂 ， 均 应 控制 其 渗透 压 摩尔 
浓度 。 

静脉 输液 、 营 养 液 、 电 解 质 或 渗透 利尿 药 ( 如 甘 乌 醇 注 
射 液 ) 等 制剂 ， 应 在 药品 说 明 书 上 标明 其 渗透 压 摩 尔 浓度 ， 
以 便 临床 医生 根据 实际 需要 对 所 用 制剂 进行 适当 的 处 置 ( 如 
稀释 )。 正 常人 体 血 液 的 渗透 压 摩 尔 浓度 范围 为 285 ~ 
310mOsmol/kg，0. 9% 毛 化 钠 溶液 或 5% 葡萄糖 溶液 的 渗透 
压 摩尔 浓度 与 人 体 血 液 相当 。 溶 液 的 渗透 压 ， 依 赖 于 溶液 中 
溶质 粒子 的 数量 ， 是 溶液 的 依 数 性 之 一 ， 通 常 以 渗透 压 摩尔 
浓度 (Osmolality) 来 表示 ， 它 反映 的 是 溶液 中 各 种 溶质 对 溶 
液 渗透 压 贡 献 的 总 和 。 

渗透 压 摩尔 浓度 的 单位 ， 通 常 以 每 千克 溶剂 中 溶质 的 毫 
渗透 压 摩 尔 来 表示 ， 可 按 下 列 公 式 计 算 毫 渗透 压 摩尔 浓度 
(mOsrmol/kg) : 

毫 渗透 压 摩尔 浓度 (mOsmol/kg) 二 
每 千克 溶剂 中 溶解 的 溶质 克 数 
分 子 量 


XnX1000 


式 中 ,nn 为 一 个 溶质 分 子 溶 解 或 解 离 时 形成 的 粒子 数 。 
在 理想 溶液 中 ， 例 如 葡萄 糖 x 二 1， 所 化 钠 或 硫酸 镁 n= 二 2， 
氢化 钙 n 二 3， 构 桥 酸 钠 n 二 4。 

在 生理 范围 及 很 稀 的 溶液 中 ， 其 渗透 压 摩尔 浓度 与 理想 
状态 下 的 计算 值 偏差 较 小 ; 随 着 溶液 浓度 增加 ， 与 计算 值 比 
较 ， 实际 渗透 压 摩尔 浓度 下 降 。 例 如 0.9% 毛 化 钠 注 射 液 ， 
按 上 式 计算 ， 毫 渗 透 压 摩尔 浓度 是 2 X 1000 X 9/58.4 二 
308mOsmol/kg， 而 实际 上 在 此 浓度 时 氯 化 钠 溶液 的 ” 稍 小 
于 2， 其 实际 测 得 值 是 286mOsmol/kg; 这 是 由 于 在 此 浓度 
条 件 下 ， 一 个 氧化 钠 分 子 解 离 所 形成 的 两 个 离子 会 发 生 某 种 
程度 的 缔 合 ， 使 有 效 离子 数 减少 的 缘故 。 复 杂 混 合 物 ( 如 水 
解 蛋白 注射 液 ) 的 理论 渗透 压 摩尔 浓度 不 容易 计算 ， 因 此 通 
常 采用 实际 测定 值 表示 。 

1. 渗透 压 靡 尔 浓 度 的 测定 

通常 采用 测量 溶液 的 冰点 下 降 来 间接 测定 其 渗透 压 摩尔 
浓度 。 在 理想 的 稀 溶液 中 ， 冰 点 下 降 符 合 ATi 一 K:* m 的 关 
系 ， 式 中 ，ATi 为 冰点 下 降 ，K( 为 冰点 下 降 常数 ( 当 水 为 溶 
剂 时 为 1. 86)，m 为 重量 摩尔 浓度 。 而 渗透 压 符合 P. 一 
天。' m 的 关系 ， 式 中 ，P。 为 渗透 压 ，K, 为 渗透 压 常 数 ，m 
为 溶液 的 重量 摩尔 浓度 。 由 于 两 式 中 的 浓度 等 同 ， 故 可 以 用 
冰点 下 降 法 测定 溶液 的 渗透 压 摩尔 浓度 。 

仪器 ”采用 冰点 下 降 的 原理 设计 的 渗透 压 摩尔 浓度 测 
定 仪 通常 由 制冷 系统 、 用 来 测定 电流 或 电位 差 的 热 敏 探头 
和 振荡 器 (或 金属 探 针 ) 组 成 。 测 定时 将 探头 浸 人 供 试 溶液 
中 心 ， 并 降 至 仪器 的 冷却 权 中 。 启 动 制冷 系统 ， 当 供 试 溶 
液 的 温度 降 至 凝固 点 以 下 时 ,仪器 采用 振荡 器 (或 金属 探 
针 ) 诱 导 溶液 结 冰 ， 自 动 记 录 冰 点 下 降 的 温度 。 仪 器 显示 
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的 测定 值 可 以 是 冰点 下 降 的 温度 ， 也 可 以 是 渗透 压 摩 尔 
浓度 。 

渗透 压 摩尔 浓度 测定 仪 校正 用 标准 溶液 的 制备 ” 取 基 准 
握 化 钠 试 剂 ， 于 500 一 650C 干燥 40 一 50 分 钟 ， 置 干燥 器 
(硅胶 ) 中 放 冷 至 室温 。 根 据 需要 ， 按 表 中 所 列 数据 精密 称 取 
适量 ， 溶 于 lkg 水 中 ， 播 匀 ， 即 得 。 


表 渗透 压 摩尔 浓度 测定 仪 校正 用 标准 溶液 


每 1kg 水 中 氢化 
钠 的 重量 /g 


毫 渗 透 压 摩尔 浓度 / 
mOsmol » kg-! 


冰点 下 降 
温度 AT/*C 


3.087 100 
6. 260 200 
9. 463 300 
12. 684 400 


0. 186 
0. 372 
0. 558 
0.744 
15. 916 500 0. 930 
19. 147 600 1. 116 
22. 380 700 1.302 

一 

供 试 品 溶液 ” 除 另 有 规定 外 ， 供 试 品 应 结合 临床 用 法 ， 
直接 测定 或 按 各 品种 项 下 规定 的 具体 溶解 或 稀释 方法 制备 
供 试 品 溶液 ， 并 使 其 摩尔 浓度 处 于 表 中 测定 范围 内 。 例 如 
注射 用 无 菌 粉末 ， 可 采用 药品 标签 或 说 明 书 中 的 规定 溶剂 
溶解 并 稀释 后 测定 。 需 特别 注意 的 是 ， 供 试 品 溶液 经 稀释 
后 ， 粒 子 间 的 相互 作用 与 原 溶液 有 所 不 同 ， 一 般 不 能 简单 
地 将 稀释 后 的 测定 值 乘 以 稀释 倍数 来 计算 原 溶 液 的 渗透 压 
摩尔 浓度 。 

测定 法 ” 按 仪 器 说 明 书 操作 ， 首 先 取 适 量 新 沸 放 冷 的 水 
调节 仪器 零点 ， 然 后 由 表 中 选择 两 种 标准 溶液 ( 供 试 品 溶液 
的 渗透 压 阅 尔 浓度 应 介 于 两 者 之 间 ) 校 正 仪 器 ， 再 测定 供 试 
品 溶液 的 渗透 压 摩 尔 浓度 或 冰点 下 降 值 。 

2, 渗透 压 摩尔 浓度 比 的 测定 

供 试 品 溶液 与 0. 9% (g/ml) 毛 化 钠 标准 溶液 的 渗透 压 摩 
尔 浓度 比率 称 为 渗透 压 摩尔 浓度 比 。 用 渗透 压 摩 尔 浓度 测定 
仪 分 别 测定 供 试 品 溶液 与 0.9%%(g/ml) 握 化 钠 标准 溶液 的 渗 
透 压 摩尔 浓度 Or 与 0s， 方法 同 渗透 压 摩 尔 浓 度 测 定 法 ， 并 
用 下 列 公式 计算 渗透 压 摩 尔 浓度 比 : 


渗 适 压 摩尔 浓度 比 一 字 


滩 透 压 麻 尔 浓度 比 的 测定 用 标准 溶液 的 制备 ” 取 基 准 氨 
化 钠 试剂 ， 于 500 一 650C 干燥 40 一 50 分 钟 ， 置 干燥 器 ( 硅 
胶 ) 中 放 冷 至 室温 。 取 0. 900g， 精 密 称 定 ， 加 水 溶解 并 稀释 
至 100ml， 播 匀 ， 即 得 。 
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蒜 度 系 指 流体 对 流动 产生 阻抗 能 力 的 性 质 。 本 法 用 动力 
黏度 、 运 动 黏度 或 特性 黏 数 表示 。 
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动力 黏度 也 称 为 黏度 系数 (7。 假 设 流体 分 成 不 同 的 平行 层 
面 ， 在 层面 切线 方向 单位 面积 上 施加 的 作用 力 ， 即 为 剪 切 应 力 
(z)， 单 位 是 Pa。 在 剪 切 应 力 的 作用 下 ， 流 体 各 个 平行 层面 发 
生 梯 度 速 度 流动 。 垂 直方 向 上 单位 长 度 内 各 流体 层面 流动 速度 
上 的 差异 ， 称 之 为 剪 切 速率 (D)， 单 位 是 s : 。 动 力 黏 度 即 为 二 


者 的 比值 ， 表 达 式 为 /一 局， 单位 是 Pa s。 因 Pa，s 单位 大 


大 ， 常 使 用 mPa 。s。 

流体 的 前 切 速 率 和 剪 切 应 力 的 关系 反映 了 其 流 变 学 性 
质 ， 根 据 二 者 的 变化 关系 可 将 流体 分 为 牛顿 流体 (或 理想 
流体 ) 和 非 牛 顿 流体 。 在 没有 屈服 力 的 情况 下 ， 和 牛顿 流体 
的 剪 切 应 力 和 剪 切 速率 是 线性 变化 的 ， 纯 液体 和 低 分 子 物 
质 的 溶液 均 属于 此 类 。 非 牛顿 流体 的 剪 切 应 力 和 前 切 速率 
是 非 线性 变化 的 ， 高 聚 物 的 浓 溶液 、 混 悬 液 、 乳 剂 和 表面 
活性 剂 溶液 均 属于 此 类 。 在 测定 温度 恒定 时 ， 牛 顿 流体 的 
动力 黏度 为 一 恒定 值 ， 不 随 剪 切 速率 的 变化 而 变化 。 而 非 
牛顿 流体 的 动力 黏度 值 随 剪 切 速率 的 变化 而 变化 ， 此 时 ， 
在 某 一 剪 切 速率 条 件 下 测 得 的 动力 黏度 值 又 称 为 表 观 
黏度 。 

运动 黏度 为 牛顿 流体 的 动力 黏度 与 其 在 相同 温度 下 密 
度 的 比值 ， 单 位 是 m:/s。 因 m/s 单位 太 大 ， 常 使 用 
mm’ /s。 

溶剂 的 黏度 nh 常 因 高 聚 物 的 溶 人 而 增 大 ， 溶 液 的 黏度 7 
与 溶剂 的 黏度 7。 的 比值 (加 ) 称 为 相对 黏度 (六 )， 通 常用 乌 
氏 黏度 计 中 的 流出 时 间 的 比值 (TVT ) 表 示 ; 当 高 聚 物 溶液 
的 浓度 较 稀 时 ， 其 相对 黏度 的 对 数 比值 与 高 聚 物 溶液 浓度 的 
比值 ， 即 为 该 高 聚 物 的 特性 黏 数 [ 四 。 根 据 高 聚 物 的 特性 黏 
数 可 以 计算 其 平均 分 子 量 。 

黏度 的 测定 用 黏度 计 。 黏 度 计 有 多 种 类 型 ， 本 法 采用 
平 氏 毛细 管 黏度 计 、 乌 氏 毛 细 管 黏度 计 和 旋转 黏度 计 三 种 
测定 方法 。 毛 细 管 黏度 计 适 用 于 牛顿 流体 运动 黏度 的 测 
定 ; 旋转 黏度 计 适 用 于 牛顿 流体 或 非 牛顿 流体 动力 黏度 的 
测定 。 

第 一 法 “平民 毛细 管 黏度 计 测 定 法 

本 法 是 采用 相对 法 测量 一 定 体积 的 液体 在 重力 的 作用 
下 流 经 毛细 管 所 需 时 间 ， 以 求 得 流体 的 运动 黏度 或 动力 
黏度 。 

仪器 用 具 

恒温 水 浴 可 选用 直径 30cm 以 上 、 高 40cm 以 上 的 玻 
璃 水 浴 槽 或 有 机 玻璃 水 浴 槽 ， 附 有 电动 搅拌 器 与 热传导 装 
置 。 恒 温 精度 应 为 土 0. 1C 。 除 另 有 规定 外 ， 测 定 温度 应 为 
20'C+0.1°C， 

温度 计 最 小 分 度 为 不 大 于 0.1C ， 应 定期 检定 ， 并 符 
合 相 关 规 定 。 

秒表 ”最 小 分 度 为 不 大 于 0.2 秒 ， 应 定期 检定 ， 并 符合 
相关 规定 。 
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平 氏 毛细 管 黏度 计 ( 图 1) 可 根据 待 测 样品 黏度 范围 
( 表 1 选择 适 当 内 径 规 格 的 毛细 管 黏度 计 ， 应 定期 检定 
或 校准 ， 符 合 相 关 规 定 ， 且 可 获得 毛细 管 黏度 常数 


K 值 。 
3 
2 
C 
F mi 
A |] 
m2 
E 
D 
C2 


图 1 平 氏 毛细 管 香 度 计 图 2 乌 氏 毛细 管 黏度 计 
1. 主管 ，2. 宽 管 ，3. 弯 管 ， 1. 主管 ，2. 宽 管 ，3. 侧 管 ; 
A. 测定 球 ，B. 储 器 ; C. 缓冲 球 ， 4. 弯 管 :! A. 测定 球 ; B. 储 器 ; 
E. 毛细 管 ， F. 支管 ; C. 缓冲 球 ; D. 悬挂 水 平 储 器 ; 
ml ，mz. 环形 测定 线 EE 毛细 管 ，ml ，me. 环形 测定 线 


测定 法 ” 取 供 试 品 ， 照 各 品种 项 下 的 规定 ， 取 适当 的 
平 氏 毛 细 管 黏度 计 1 支 ， 在 支管 F 上 连接 一 橡皮 管 ， 用 手 
指 堵 住 管 口 2， 倒 置 黏度 计 ， 将 管 口 1 插入 供 试 品 (或 供 试 
溶液 ， 下 同 ) 中 ， 自 橡皮 管 的 另 一 端 抽 气 ， 使 供 试 品 充满 
球 C 与 A 并 达到 测定 线 ms 处 ， 提 出 黏度 计 并 迅速 倒转 ， 
抹 去 黏附 于 管 外 的 供 试 品 ， 取 下 橡皮 管 使 连接 于 管 口 1 上 ， 
将 黏度 计 垂直 固定 于 恒温 水 浴 槽 中 ， 并 使 水 浴 的 液 面 高 于 
球 C 的 中 部 ， 放 置 15 分 钟 后 ， 自 橡皮 管 的 另 一 端 抽 气 ， 使 
供 试 品 充满 球 A 并 超过 测定 线 m: ， 开 放 橡 皮 管 口 ， 使 供 
试 品 在 管内 自然 下 落 ， 用 秒表 准确 记录 液 面 自 测 定 线 ml 下 
降 至 测定 线 mz 处 的 流出 时 间 。 不 重 装 试 样 ， 依 法 重复 测定 
3 次， 每 次 测定 值 与 平均 值 的 差 值 不 得 超过 平均 值 的 土 
0.25%% 。 另 取 一 份 供 试 品 同 法 操作 。 以 先后 两 次 取样 测 得 
的 总 平均 值 按 下 式 计算 ， 即 为 供 试 品 的 运动 黏度 或 动力 
黏度 。 
y= Kt 
7=10 °Kti*.p 
式 中 天 为 已 知 黏度 的 标准 液 测 得 的 黏度 计 常 数 ，mm? /s? ; 
t 为 测 得 的 平均 流出 时 间 ，s; 
p 为 供 试 品 在 相同 温度 下 的 密度 ，g/cm' 。 除 另 有 规 
定 外 ， 测 定 温度 应 为 20'C 土 0. 1'C ， 此 时 ，p= 二 dX 
0. 9982，d 吕 为 供 试 品 在 20'C 时 的 相对 密度 。 
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表 1 平 氏 毛细 管 符 度 计 测量 范围 和 规格 


标 称 黏度 计 毛细 管 E 球体 积 (cm3) 
尺寸 号 常数 WR 内 径 (mm) ( 土 5%) 

Ce 
0 0.0017 0.6~1.7 0.40 7 $4 
1 0.0085 1.7 一 8.5 0. 60 3.7 入 了 
2 0.027 5427 08 37 3.7 
3 0. 065 13~65 1.00 & 3 他 
4 0.14 28~400 L220 7 py 
5 0. 35 70~350 150 37 3.7 
6 1.0 200~1000 2. 00 3.7 af 
7 2.6 520~2600 2.50 37 3.7 
8 5.3 1060~5300 3.00 1 1 
9 9.9 1980~9900 3.30 .7 7 
10 17 3400~17 000 4.00 dF 7 


注 ; 0 号 平民 毛细 管 符 度 计 的 最 小 流出 时 间 为 350 秒 ， 其 他 均 
为 200 秒 。 


第 二 法 “” 乌 氏 毛 细 管 黏度 计 测定 法 

乌 氏 毛细 管 黏 度 计 常用 来 测定 高 分 子 聚 合 物 极 血 洲 液 的 
特性 黏 数 ， 以 用 来 计算 平均 分 子 量 。 

仪器 用 具 

恒温 水 浴 可 选用 直径 30cm 以 上 、 高 40cm 以 上 的 玻 
璃 水 浴 模 或 有 机 玻璃 水 浴 槽 ， 附 有 电动 搅拌 器 与 热传导 装 
置 。 恒 温 精度 应 在 士 0. IC 内 。 除 另 有 规定 外 ， 测 定 温 度 应 
为 25C 士 0.1C。 

温度 计 最 小 分 度 为 不 大 于 0. 1 ， 应 定期 检定 ， 并 符 
合 相关 规定 。 

秒表 ”最 小 分 度 为 不 大 于 0.2 秒 ， 应 定期 检定 ， 并 符合 
相关 规定 。 

乌 氏 毛细 管 黏 度 计 (图 2) 可 根据 待 测 样品 黏度 范围 
( 表 2) 选 择 适 当 内 径 规 格 的 毛细 管 黏度 计 。 应 定期 检定 或 标 
准 ， 符 合 相关 规定 ， 且 可 获得 毛细 管 黏度 常数 KK 值 。 


表 2 乌 氏 毛细 管 恭 度 计 测量 范围 和 规格 


标 称 黏度 计 ”测量 毛细管 E 球 人 AA 体积 管 4 内 径 
尺寸 号 常数 范围 ” 内径 (mm) cm3 mm 
(mm?/s?) (mm’?/s) (二 2%) ( 土 5%)  ( 士 5 中 ) 
oC 0.003 0.6~3 0. 36 2.0 6.0 
1 0.01 2~10 0.58 4.0 6.0 
1B 0.05 10~50 0. 88 4.0 6.0 
2 0.1 20~100 1.03 4.0 6.0 
2B 05 100~500 1.55 4.0 6.0 
3 1.0 200~1000 1.83 4.0 6.0 


注 : 最 小 流出 时 间 为 200 秒 。 
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测定 法 ” 取 供 试 品 ， 照 各 品种 项 下 的 规定 制 成 一 定 浓度 
的 溶液 ， 用 3 号 垂 熔 玻璃 漏斗 滤 过 ， 弃 去 初 滤液 (1ml) ， 取 
续 滤 液 ( 不 得 少 于 7ml) 沿 洁净 、 干 燥 的 乌 氏 毛细 管 黏度 计 的 
管 2 内壁 注入 B 中 ， 将 黏度 计 垂直 固定 于 恒温 水 浴 槽 中 ， 并 
使 水 浴 的 液 面 高 于 球 C 的 中 部 ， 放 置 15 分 钟 后 ， 将 管 口 1、 
3 各 接 一 乳胶 管 ， 夹 住 管 口 3 的 胶管 ， 自 管 口 1 处 抽 气 ， 使 
供 试 品 溶液 的 液 面 缓 缓 升 高 至 球 C 的 中 部 ， 先 开放 管 口 3， 
再 开放 管 口 1， 使 供 试 品 溶液 在 管内 自然 下 落 ， 用 秒表 准确 
记录 液 面 自 测定 线 mi 下 降 至 测定 线 ms 处 的 流出 时 间 。 不 重 
装 试 样 ， 重 复 测定 2 次 ， 两 次 测量 的 流动 时 间 之 差 不 得 超过 
平均 值 的 土 0.5%。 取 两 次 的 平均 值 为 供 试 液 的 流出 时 间 
(T)。 取 经 3 号 垂 熔 玻璃 漏斗 滤 过 的 溶剂 同 法 操作 ， 重 复 测 
定 2 次 ， 两 次 测定 值 应 相同 ， 取 平均 值 为 溶剂 的 流出 时 间 
(和 )。 按 下 式 计算 特性 黏 数 : 


特性 黏 数 [ 们 一 了 


式 中 六 为 TI/Toi 
c 为 供 试 品 溶液 的 浓度 ，g/ml。 

第 三 法 ”旋转 黏度 计 测定 法 

旋转 黏度 计 测 定 法 是 通过 测定 转子 在 流体 内 以 一 定 角 速 
度 (w) 相 对 运动 时 其 表面 受到 的 扭矩 (M) 的 方式 来 计算 牛顿 
流体 ( 剪 切 非 依赖 型 ) 或 非 牛顿 流体 ( 剪 切 依赖 型 ) 动 力 黏度 
的 。 当 被 测 样品 为 非 牛顿 流体 时 ， 在 某 一 特定 转速 (2) 、 角 
速度 (w) 或 剪 切 速率 (DD) 条 件 下 测 得 的 动力 黏度 又 被 称 为 表 
观 黏度 。 

旋转 黏度 计 按 照 测量 系统 的 类 型 可 分 为 同 轴 圆 简 旋 转 黏 
度 计 、 锥 板 型 旋转 开 度 计 和 转子 型 旋转 黏度 计 三 类 。 按 测定 
结果 的 性 质 可 分 为 绝对 黏度 计 和 相对 黏度 计 两 类 ， 其 中 绝对 
黏度 计 的 测量 系统 具有 确定 的 几何 形状 ， 其 测定 结果 是 绝对 
黏度 值 ， 可 以 用 其 他 绝对 黏度 计 重 现 ， 同 轴 圆 简 旋 转 黏度 计 
和 锥 板 型 旋转 黏度 计 均 属于 此 类 ; 相对 黏度 计 的 测量 系统 不 
具有 确定 的 几何 形状 ， 其 测量 结果 是 通过 和 标准 黏度 液 比 较 
得 到 的 相对 黏度 值 ， 不 能 用 其 他 绝对 黏度 计 或 相对 黏度 计 重 
现 ， 除 非 是 采用 相同 的 仪器 和 转子 在 相同 的 测定 条 件 下 获得 
的 测定 结果 ， 转 子 型 旋转 黏度 计 属 于 此 类 。 

(1) 同 轴 圆 简 旋 转 黏度 计 ( 绝 对 黏度 计 ) 

同 轴 贺 简 旋 转 黏 度 计 包括 内 简 转 动 型 夭 度 计 〈 如 Searle 
型 茜 度 计 ) 和 外 简 转 动 型 义 度 计 ( 如 Couette 型 黏度 计 ) 等 类 
型 (图 3、 图 4)。 二 者 测定 方法 和 计算 公式 相同 ,但 内 简 转 
动 型 黏度 计 更 为 常用 。 取 供 试 品 或 照 各 品种 项 下 规定 的 方法 
制 成 的 一 定 浓度 的 供 试 品 溶液 ， 注 入 同 轴 圆 简 旋 转 黏 度 计 外 
简 中 。 将 内 简 浸 人 外 简 内 的 样品 内 ， 至 规定 的 高 度 。 通 过 马 
达 带 动 内 简 或 外 简 旋 转 ， 测 定 转动 角速度 (w) 和 转 简 表面 受 
到 的 扭 距 (M) ， 根 据 以 下 公式 代入 测量 系统 的 参数 ， 计 算 样 
品 的 动力 黏度 : 


i rl 
Tw 4A4r°h Ri Ri 
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式 中 7 为 动力 黏度 ，Pa' si 
M 为 转 简 表面 的 扭 距 ，N“。mi 
户 为 内 简 浸 和 人 样品 的 深度 ，m 
w 为 内 简 自 转角 速度 ，rad，s 1; 
R; 和 R。 分 别 为 内 简 和 外 简 半 径 ，m。 
将 式 中 关于 测量 系统 的 常数 合并 ,公式 可 以 简化 为 : 


Sl 


图 3 Seale 型 黏度 计 


Wl 


图 4 ” Couette 型 黏度 计 


如 需 采用 转 简 式 流 变 仪 测定 供 试 品 或 供 试 品 溶液 的 动力 
黏度 ， 而 具体 品种 下 的 黏度 测定 标准 仅 提 供 测量 系统 的 尺寸 
和 转子 角速度 或 转速 ， 可 采用 以 下 公式 计算 所 需要 的 剪 切 应 
力 或 剪 切 速率 的 值 : 


_M Rt+R 
~ 4xh R?R: 


RitR, Ri+Re 
Ri —R? Ri—R:” 30 
式 中 + 为 前 切 应 力 ，Pa; 
DD 为 剪 切 速率 ，s ， 
wo 为 内 简 自 转角 速度 ，rad。s-:; 
n 为 内 简 转 速 ，r/min; 
其 他 参数 的 意义 和 单位 同 前 。 


二， 


D 
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(2) 锥 板 型 旋转 黏度 计 ( 绝 对 黏度 计 ) 

锥 板 型 旋转 黏度 计 的 测量 系统 由 圆锥 和 平板 组 成 (图 5、 
图 6)， 圆 锥 与 平板 之 间 形 成 的 角度 称 为 锥 角 (e) 。 黏 性 液体 
样品 或 半 固 体 样 品 被 加 载 并 充满 于 圆锥 和 平板 之 间 的 空 阶 
中 。 马 达 带 动 圆锥 或 平板 以 恒定 的 角速度 (w) 转 动 ， 对 黏 性 
流体 产生 垂直 于 法 向 的 剪 切 作用 ， 同 时 测定 马达 转动 的 产生 
地 扭矩 CM)， 根 据 以 下 公式 代入 测量 系统 的 参数 ， 计 算 样品 
的 动力 黏度 。 


外 3aM 
7 2rRsw 


式 中 7 为 动力 黏度 ，Pa，s; 
a 为 锥 角 ，rad; 
M 为 扭矩 ，N，m 
FR 为 圆锥 的 半径 ，m; 
w 为 圆锥 或 平板 的 转动 角速度 ，rad，s !。 
将 式 中 关于 测量 系统 的 常数 合并 ， 公 式 可 以 简化 为 : 


FA 人 a 人 
Te 人 2xrR3 


/ 


xb 
图 5 锥 板 型 旋转 蒜 度 计 ( 锥 转子 转动 ) 


AAAAAAAAAAAAAL 


他 


A 
图 6 锥 板 型 旋转 黏度 计 ( 平 板 转动 ) 


如 需 采 用 锥 板式 流 变 仪 测定 供 试 品 或 供 试 品 溶液 的 动力 
黏度 ， 而 具体 品种 下 的 黏度 测定 标准 仅 提供 测量 系统 的 尺寸 
和 转子 角速度 或 转速 ， 可 采用 以 下 公式 计算 所 需要 的 剪 切 应 
力 或 剪 切 速率 的 值 。 


式 中 rz 为 剪 切 应 力 ，Pa; 
万 为 剪 切 速率 ，s ，!; 
为 内 简 自转 角速度 ，rad *s-!; 
nn 为 内 篇 转速 ，r/min; 


。 82。 
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其 他 参数 的 意义 和 单位 同 前 。 

(3) 转 子 型 旋转 黏度 计 ( 相 对 黏度 计 ) 

转子 型 黏度 计 通 过 将 某 些 类 型 的 转子 ( 见 图 7， 转 子 的 
类 型 繁多 ， 在 此 仅 举 例 说 明 ) 浸 人 待 测 样品 中 ， 并 以 恒定 的 
角速度 (w) 转 动 ， 测 定 马 达 转 动 的 产生 地 扭矩 (M)， 根 据 下 
列 公式 计算 出 待 测 样品 的 黏度 ，7 一 天 A. 通常 情况 下 ， 转 


子 型 黏度 计 常 数 K 是 通过 采用 标准 黏度 液 校准 得 到 的 ， 故 
其 测定 结果 为 相对 黏度 。 


小 


图 7 转子 型 旋转 黏度 计 配 备 的 转子 
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热 分 析 法 是 利用 温度 和 (或 ) 时 间 关 系 来 准确 测量 物质 理 
化 性 质变 化 的 关系 ， 研 究 物质 受热 过 程 所 发 生 的 晶 型 转变 、 
熔融 、 蒸 发 、 脱 水 等 物理 变化 或 热 分 解 、 氧 化 等 化 学 变化 以 
及 伴随 发 生 的 温度 、 能 量 或 重量 改变 的 方法 。 

物质 在 加 热 或 冷却 过 程 中 ， 当 发 生 相 变 或 化 学 反应 时 ， 
必然 伴随 着 热量 的 吸收 或 释放 ， 同 时 根据 相 律 ， 物 相 转化 时 
的 温度 (如 熔点 、 沸 点 等 ) 保 持 不 变 。 纯 物质 具有 特定 的 物 相 
转换 温度 和 相应 的 热 烩 变化 值 (A 互 ) 。 这 些 常数 可 用 于 物质 
的 定性 分 析 ， 而 供 试 品 的 实际 测定 值 与 这 些 常数 的 偏离 及 其 
偏离 程度 又 可 用 于 定量 检查 供 试 品 的 纯度 。 

热 分 析 法 可 广泛 应 用 于 物质 的 多 晶 型 、 物 相 转 化 、 结 晶 
水 、 结 晶 溶 剂 、 热 分 解 以 及 药物 的 纯度 、 相 容 性 与 稳定 性 等 
研究 中 。 

一 、 热 重 分 析 

热 重 分 析 是 在 程序 控制 温度 下 ， 测 量 物质 的 重量 与 温度 
关系 的 一 种 技术 。 记 录 的 重量 变化 与 温度 或 时 间 的 关系 曲线 
即 热 重 曲线 (TG 曲线 )。 由 于 物 相 变化 (如 失去 结晶 水 、 结 
晶 深 剂 ， 或 热 分 解 等 ) 时 的 温度 保持 不 变 ， 所 以 热 重 曲线 通 
常 呈 台阶 状 ， 重 量 基本 不 变 的 区 段 称 平台 。 利 用 这 种 特性 ， 
可 以 方便 地 区 分 样品 中 所 含水 分 是 吸附 水 (或 吸附 溶剂 ) 还 是 
结晶 水 (或 结晶 溶剂 )， 并 根据 平台 之 间 的 失重 率 可 以 计算 出 
所 含 结晶 水 (或 结晶 溶剂 ?的 分 子 比 。 

通常 ， 在 加 热 过 程 中 ， 吸 附 水 (或 吸附 溶剂 ) 的 失去 是 一 
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个 渐进 过 程 ， 而 结晶 水 (或 结晶 溶剂 ) 的 失去 则 发 生 在 特定 的 
温度 或 温度 范围 (与 升温 速率 有 关 )， 在 此 温度 由 于 失重 率 发 
生 了 突 跃 而 旦 台阶 状 。 

热 重 法 可 用 于 某 些 药物 的 干燥 失重 或 水 分 测定 。 当 选择 
热 重 法 作为 样品 中 的 水 分 测定 方法 时 ， 应 确保 样品 中 不 含有 
其 他 挥发 性 成 分 。 

仪器 应 根据 操作 规程 ， 定 期 使 用 有 证 标准 物质 对 温度 
(高 纯 钢 或 锌 等 ) 、 天 平 ( 一 水 草酸 钙 等 ) 进 行 校准 ， 以 保证 检 
测 结果 的 准确 性 。 

二 、 差 热 分 析 与 差 示 扫描 量 热 分 析 

在 对 供 试 品 与 热 惰性 的 参 比 物 进行 同时 加 热 (或 冷却 ) 的 
条 件 下 ， 当 供 试 品 发 生 某 种 物理 或 化 学 的 变化 时 ， 将 使 热 效 
应 改变 ， 供 试 品 和 参 比 物质 之 间 将 产生 温度 差 (AT)。 这 种 
在 程序 控制 温度 下 ， 测 定 供 试 品 与 参 比 物 之 间 温 度 差 与 温度 
(或 时 间 ) 关 系 的 技术 称 为 差 热 分 析 C(DTA)。 而 测量 输 给 供 
试 品 与 参 比 物 热 量 差 (dQ/dT) 与 温度 (或 时 间 ) 关 系 的 技术 称 
差 示 扫描 量 热 分 析 (DSC) 。 

差 示 扫描 量 热 分 析 仪 可 分 为 功率 补偿 型 和 热流 型 。 功 率 
补偿 型 差 示 扫描 量 热 分 析 仪 可 自动 调节 输 给 供 试 品 的 加 热 功 
率 ， 以 补偿 供 试 品 发 生变 化 时 的 热效应 ， 从 而 使 供 试 品 与 参 
比 物 之 间 的 温度 始终 保持 不 变 (AT=0)。 由 于 AT 二 0， 所 以 
供 试 品 与 参 比 物 之 间 没 有 附加 的 热传导 。 热 流 型 差 示 扫 描 量 
热 分 析 仪 是 在 输 给 供 试 品 与 参 比 物 相 同 的 功率 条 件 下 ， 测 定 
供 试 品 与 参 比 物 两 者 的 温度 差 (AT) ， 通 过 热流 方程 将 温度 
差 (AT) 换 算 成 热量 差 (dQ/dT) 。 热 流 型 差 示 扫描 量 热 分 析 
仪 应 用 较为 广泛 。 差 示 扫 描 量 热 分 析 的 定量 测定 准确 度 通常 
好 于 差 热 分 析 。 

DTA 曲线 与 DSC 曲线 的 形状 极为 相似 ， 横 坐标 均 为 温 
度 工 (或 时 间 起 ,， 不 同 之 处 仅 在 于 前 者 的 纵 坐 标 为 AT 而 后 
者 为 dQ/dT。 在 两 者 的 曲线 上 ， 随 样品 不 同 而 显示 不 同 的 
吸 热 峰 或 放 热 峰 。 

在 差 热 分 析 或 差 示 扫描 量 热 分 析 中 ， 可 使 用 oc- 氧化 铝 作 
为 惰性 参 比 物 ， 通 常 可 以 采用 氧化 铝 空 寺 塌 或 其 他 惰性 空 
寺 塌 作为 参 比 物 应 用 。 

仪器 应 根据 操作 规程 ， 定 期 使 用 有 证 标准 物质 对 温度 
(高 纯 钢 或 锌 等 ) 进 行 校准 ， 以 保证 检测 结果 的 准确 性 。 

差 热 分 析 与 差 示 扫 找 量 热 分 析 可 用 于 下 列 数 据 
的 测量 。 

1. 转换 湿度 

DTA 或 DSC 两 种 实验 方法 均 客观 地 记录 了 物质 状态 发 
生变 化 时 的 温度 。 例 如 熔融 曲线 可 显示 熔融 发 生 时 的 温度 
(onset 值 ) 和 峰值 温度 (peak 值 )。 但 这 两 种 温度 值 与 熔点 值 
可 能 并 不 一 致 (由 于 升温 速率 等 影响 ) 。 

2. 转换 热 烩 

豚 热 或 放 热 峰 的 峰 面 积 正比 于 相应 的 热 烩 变化 ， 即 : 

M.AH=K.A 
式 中 M 为 物质 的 质量 ; 
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AH 为 单位 质量 物质 的 转换 热 烩 ; 
A 为 实测 的 峰 面 积 ; 
K 为 仪器 常数 。 

先 用 已 知 AH 值 的 标准 物质 测定 仪器 常数 K 后 ， 即 可 
方便 地 利用 上 式 由 实验 求 取样 品 的 转换 热 烩 。 

当 不 同样 品 的 化 学 成 分 相同 ， 而 差 热 分 析 或 差 示 扫描 重 
热 分 析 获 得 的 测量 转换 温度 值 或 转换 热 焰 值 发 生变 化 时 ， 表 
明 不 同样 品 的 晶 型 固体 物质 状态 存在 差异 。 

3. 纯度 

理论 上 ， 化 学 固体 纯 物 质 均 具有 一 定 的 熔点 (To ) 或 无 
限 窄 的 熔 距 ， 并 吸收 一 定 的 热量 (熔融 热 灼 AH:)。 任 何 熔 
距 的 展 宽 或 熔点 下 降 都 意味 着 物质 化 学 纯度 的 下 降 。 杂 质 所 
引起 的 熔点 下 降 可 由 范 特 霍 夫 方 程 表 示 。 


2 
1 一 A 末 ” (k—1) (1) 


式 中 了 为 热力 学 温度 ， 开 ; 
Xi 为 杂质 的 浓度 (摩尔 分 数 ); 
AH' 为 纯 物 质 的 摩尔 熔融 热 烩 ; 
及 为 气体 常数 ; 
& 为 熔融 时 杂质 在 固 相 与 液 相 中 的 分 配 系 数 。 
假定 熔融 时 无 固溶体 形成 ， 即 二 0， 此 时 可 对 式 (1) 
积分 ， 得: 


2 (2) 


式 中 TT 为 纯 物质 的 熔点 ，K; 
Tu 为 供 试 品 的 实测 熔点 ，K。 

由 实验 测 得 AH:、T。 和 Tu 后 ， 代 入 式 (2) 即 可 求 得 供 
试 品 中 杂质 的 含量 。 

无 定型 态 固体 物质 (或 非 晶 态 物质 ) 可 能 没有 明确 的 熔点 
(To) 或 呈现 宽 熔 距 现象 ， 其 熔 距 宽度 与 物质 的 化 学 纯度 或 
晶 型 纯度 无 关 。 无 定型 固体 物质 状态 亦 不 符合 范 特 霍 夫 方 
程 规律 。 

三 、 热 载 台 显 微 镜 分 析 

热 载 台 显微镜 可 观测 供 试 品 的 物 相 变化 过 程 ， 通 过 光学 
显微镜 或 偏光 显微镜 直接 观测 并 记录 程序 温度 控制 下 供 试 品 
变化 情况 。 

热 载 台 显微镜 的 观察 结果 可 对 热 重 分 析 、 差 热 分 析 、 差 
示 扫 描 量 热 分 析 给 予 更 直观 的 物 相 变化 信息 。 热 载 台 显微镜 
的 温度 控制 部 分 需要 校准 。 

四 、 测 定 法 

热 重 分 析 、 差 热 分 析 、 差 示 扫 描 量 热 分 析 、 热 载 台 显 
微 镜 分 析 的 测定 方法 ， 应 按 各 仪器 说 明 书 操作 。 为 了 尽 可 
能 得 到 客观 、 准 确 、 能 够 重 现 的 热 分 析 曲 线 或 相 变 规律 ， 
首先 应 在 室温 至 比分 解 温度 (或 熔点 ) 高 10~20'C 的 宽 范围 
内 做 快速 升温 或 降温 速率 (每 分 钟 10~20'C ) 的 预 试验 ， 然 
后 在 较 罕 的 温度 范围 内 ， 以 较 低 的 升温 或 降温 速率 (必要 
时 可 降 至 每 分 钟 1YC ) 进 行 精密 的 重复 试验 ， 以 获得 准确 的 
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热 分 析 结 果 。 

热 分 析 报 告 应 附 测定 条 件 ， 包 括 仪 器 型 号 、 温 度 的 校正 
值 、 供 试 品 的 取 用 量 和 制备 方法 、 环 境 气 体 、 温 度 变 化 的 方 
向 和 速率 ， 以 及 仪器 的 灵敏 度 等 。 

需要 指出 的 是 ， 利 用 范 特 上 起 夫 方 程 测定 纯度 时 ， 是 建立 
在 杂质 不 形成 固溶体 的 假设 之 上 的 ， 所 以 本 法 的 应 用 具有 一 
定 的 局 限 性 ， 特 别 是 当 供 试 品 为 混 唱 物质 ( 即 不 同 晶 型 的 混 
合 物 熔点 值 无 差异 ) 或 熔融 时 分 解 的 物质 ， 则 难以 准确 地 测 
定 其 化 学 或 晶 型 纯度 。 
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本 法 是 用 于 检查 制药 用 水 的 电导 率 进而 控制 水 中 电解 质 
总 量 的 一 种 测定 方法 。 

电导 率 是 表征 物体 导电 能 力 的 物理 量 ， 其 值 为 物体 电阻 
率 的 倒数 ， 单 位 是 S/cm(Siemens) 或 jyS/cm。 

纯 水 中 的 水 分 子 也 会 发 生 某 种 程度 的 电离 而 产生 氢 离 
子 与 氢气 根 离 子 ， 所 以 纯 水 的 导电 能 力 尽 管 很 弱 ， 但 也 有 具 
有 可 测定 的 电导 率 。 水 的 电导 率 与 水 的 纯度 密切 相关 ， 水 
的 纯度 越 高 ， 电 导 率 越 小 ， 反 之 亦 然 。 当 空气 中 的 二 氧化 
碳 等 气体 溶 于 水 并 与 水 相互 作用 后 ,， 便 可 形成 相应 的 离 
子 ， 从 而 使 水 的 电导 率 增高 。 水 中 含有 其 他 杂质 离子 时 ， 
也 会 使 水 的 电导 率 增 高 。 另 外 ， 水 的 电导 率 还 与 水 的 pH 值 
与 温度 有 关 。 

仪器 和 操作 参数 

测定 水 的 电导 率 必 须 使 用 精密 的 并 经 校正 的 电导 率 仪 ， 
电导 率 仪 的 电导 池 包 括 两 个 平行 电极 ， 这 两 个 电极 通常 由 
玻璃 管 保护 ， 也 可 以 使 用 其 他 形式 的 电导 池 。 根 据 仪器 设 
计 功 能 和 使 用 程度 ， 应 对 电导 率 仪 定期 进行 校正 ， 电 时 池 
常数 可 使 用 电导 标准 溶液 直接 校正 ， 或 间接 进行 仪器 比 
对 ， 电 导 池 常数 必须 在 仪器 规定 数值 的 土 2% 范 围 内 。 进 
行 仪器 校正 时 ， 电 导 率 仪 的 每 个 量程 都 需要 进行 单独 校 
正 。 仪 器 最 小 分 辩 率 应 达到 0. 1wS/cm， 仪 器 精度 应 达到 士 
0. luS/cm。 

温度 对 样品 的 电导 率 测定 值 有 较 大 影响 ， 电 导 率 仪 可 
根据 测定 样品 的 温度 自动 补偿 测定 值 并 显示 补偿 后 读数 。 
水 的 电导 率 采 用 温度 修正 的 计算 方法 所 得 数值 误差 较 大 ， 
因此 本 法 采用 非 温 度 补偿 模式 ， 温 度 测量 的 精确 度 应 在 
士 2C 以 内 。 

测定 法 

1. 纯化 水 

可 使 用 在 线 或 离线 电导 率 仪 ， 记 录 测 定 温度 。 在 表 1 
中 ， 测 定 温度 对 应 的 电导 率 值 即 为 限度 值 。 如 测定 温度 未 在 
表 1 中 列 出 ， 则 应 采用 线性 内 插 法 计算 得 到 限度 值 。 如 测定 
的 电导 率 值 不 大 于 限度 值 ， 则 判 为 符合 规定 ; 如 测定 的 电导 
率 值 大 于 限度 值 ， 则 判 为 不 符合 规定 。 
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表 1 温度 和 电导 率 的 限度 (纯化 水 ) 


电导 率 /xS，cm-! | 温度 /C | 电导 率 /PS + cm- 
2.4 


60 8.1 


70 9.1 
75 9.7 
80 9.7 
90 9. 7 


10. 2 


内 捅 法 的 计算 公式 为 ， 
Kk 二 (而 二 ) X (Ki 一 ko ) 十 ko 


式 中 «为 测定 温度 下 的 电导 率 限度 值 ; 
为 表 1 中 高 于 测定 温度 的 最 接近 温度 对 应 的 电导 率 
限度 值 ; 
ko 为 表 1 中 低 于 测定 温度 的 最 接近 温度 对 应 的 电导 率 
限度 值 ; 
了 为 测定 温度 
工 为 表 1 中 高 于 测定 温度 的 最 接近 温度 ; 
To 为 表 1 中 低 于 测定 温度 的 最 接近 温度 。 
2. 注射 用 水 
(1) 可 使 用 在 线 或 离线 电导 率 仪 。 在 表 2 中 ， 不 大 于 测 
定 温度 的 最 接近 温度 值 ， 对 应 的 电导 率 值 即 为 限度 值 。 如 测 
定 的 电导 率 值 不 大 于 限度 值 ， 则 判 为 符合 规定 ;如 测定 的 电 
导 率 值 大 于 限度 值 ， 则 继续 按 (2) 进 行 下 一 步 测定 。 


表 2 温度 和 电导 率 的 限度 (注射 用 水 ) 


电导 率 /pS .cm-: 
| 
2 
2. 4 


于 
‘OO I 和 胃癌 


(2) 取 足够 量 的 水 样 (不 少 于 100ml)， 置 适当 容器 中 ， 
搅拌 ， 调 节 温 度 至 25C ， 剧 烈 搅 拌 ， 每 隔 5 分 钟 测定 电导 
率 ， 当 电导 率 值 的 变化 小 于 0. 1sS/cm 时 ， 记 录 电 导 率 值 。 
如 测定 的 电导 率 不 大 于 2. lxS/cm， 则 判 为 符合 规定 ; 如 
测定 的 电导 率 大 于 2.1pS/cm， 继 续 按 (3) 进 行 下 一 步 
测定 。 

(3) 应 在 上 一 步 测 定 后 5 分 钟 内 进行 ， 调 节 温 度 至 
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25C， 在 同一 水 样 中 加 入 饱和 和 握 化 钙 溶液 (每 100ml 水 样 中 
加 入 0, 3ml)， 测定 pH 值 ， 精 确 至 0. 1pH 单位 (通则 0631)， 
在 表 3 中 找到 对 应 的 电导 率 限度 ， 并 与 (2) 中 测 得 的 电导 率 
值 比较 。 如 (2)? 中 测 得 的 电导 率 值 不 大 于 该 限度 值 ， 则 判 为 
符合 规定 ; 如 (2) 中 测 得 的 电导 率 值 超出 该 限度 值 或 pH 值 
不 在 5. 0 一 7. 0 范围 内 ， 则 判 为 不 符合 规定 。 


表 3 pH 和 值 和 电导 率 的 限度 


电导 率 /pjS*。cm! 电导 率 /jS* ecm! 
2. 4 
2.5 


2.4 


人 


2.3 
2.2 
2.1 
2.6 


3.1 
3.8 


Nm mm mmm mm 
OO © DB m5 一 


4.6 


nn 
© oO 00 A mm a DM ~ oO 
SE 

SO ww mm 


3. 灭 菌 注 射 用 水 

调节 温度 至 25'C ， 使 用 离线 电导 率 仪 进行 测定 。 标 示 
装 量 为 10ml 或 10ml 以 下 时 ， 电 导 率 限度 为 25S/cm; 标示 
装 量 为 10ml 以 上 时 ， 电 导 率 限度 为 5pS/cm。 测 定 的 电导 率 
值 不 大 于 限度 值 ， 则 判 为 符合 规定 :如 测定 的 电导 率 值 大 于 
限度 值 ， 则 判 为 不 符合 规定 。 


0682 ”制药 用 水 中 总 有 机 碳 测 定 法 

本 法 用 于 检查 制药 用 水 中 有 机 碳 总 量 ， 用 以 间接 控制 水 
中 的 有 机 物 含量 。 总 有 机 碳 检 查 也 被 用 于 制 水 系统 的 流程 控 
制 ， 如 监控 净化 和 输 水 等 单元 操作 的 效能 。 

制药 用 水 中 的 有 机 物质 一 般 来 自 水 源 、 供 水 系统 (包括 
净化 、 贮 存 和 输送 系统 ) 以 及 水 系统 中 菌 膜 的 生长 。 

通常 采用 万 糖 作为 易 氧 化 的 有 机 物 、1，4- 对 莱 本 作为 
难 氧 化 的 有 机 物 ， 按 规定 制备 各 自 的 标准 溶液 ， 在 总 有 机 碳 
测定 仪 上 分 别 测定 相应 的 响应 值 ， 以 考察 所 采用 技术 的 氧化 
能 力 和 仪器 的 系统 适用 性 。 

对 仪器 的 一 般 和 要求 有 多 种 方法 可 用 于 测定 总 有 机 碳 。 
对 这 些 技术 ， 只 要 符合 下 列 条 件 均 可 用 于 水 的 总 有 机 碳 
测定 。 

(1) 总 有 机 碳 测 定 技术 应 能 区 分 无 机 碳 ( 溶 于 水 中 的 二 氧化 
碳 和 碳酸 氢 盐 分 解 所 产生 的 二 氧化 碳 ) 与 有 机 碳 ( 有 机 物 被 氧化 
产生 的 二 氧化 碳 )， 并 能 排除 无 机 碳 对 有 机 碳 测定 的 干扰 。 

(2) 应 满足 系统 适用 性 试验 的 要 求 。 


吉 训 其 


0682 制药 用 水 中 总 有 机 碳 测 定 法 

(3) 应 具有 足够 的 检测 灵敏 度 (最 低 检 出 限 为 每 升 含 碳 等 
于 或 小 于 0. 05mg/L) 。 S 

采用 经 校正 过 的 仪器 对 水 系统 进行 在 线 监测 或 离线 实验 
室 测定 。 在 线 监测 可 方便 地 对 水 的 质量 进行 实时 测定 并 对 水 
系统 进行 实时 流程 控制 ; 而 离线 测定 则 有 可 能 带 来 许多 问 
题 ， 例 如 被 采样 、 采 样 容器 以 及 未 受 控 的 环境 因素 (如 有 机 
物 的 蒸气 ) 等 污染 。 由 于 水 的 生产 是 批量 进行 或 连续 操作 的 ， 
所 以 在 选择 采用 离线 测定 还 是 在 线 测定 时 ， 应 由 水 生产 的 条 
件 和 具体 情况 决定 。 

总 有 机 碳 检查 用 水 ”应 采用 每 升 含 总 有 机 碳 低 于 0. 10mg， 
电导 率 低 于 1. 0kS/cm(25C) 的 高 纯 水 。 所 用 总 有 机 碳 检 查 用 
水 与 制备 对 照 品 溶液 及 系统 适用 性 试验 溶液 用 水 应 是 同一 容 
器 所 盛 之 水 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ”蔗糖 对 照 品 洲 液 ” 除 另 有 规定 外 ， 
取经 105C 干燥 至 恒 重 的 蔗糖 对 照 品 适 量 ， 精 密 称 定 ， 加 总 
有 机 碳 检查 用 水 溶解 并 稀释 制 成 每 升 中 约 含 1. 20mg 的 溶液 
《每 升 含 碳 0. 50mg)。 

1,4- 对 芋 醒 对 照 品 溶液 ” 除 男 有 规定 外 ， 取 1,4- 对 葵 醒 
对 照 品 适量 ,精密 称 定 ， 加 总 有 机 碳 检 查 用 水 溶解 并 稀释 制 
成 每 升 中 含 0.75mg 的 溶液 (每 升 合 碳 0. 50mg) 。 

供 试 溶液 ”离线 测定 ”由 于 水 样 的 采集 及 输送 到 测试 
装置 的 过 程 中 ,水 样 很 可 能 遭 到 污染 ,而 有 机 物 的 污染 和 
二 氧化 碳 的 吸收 都 会 影响 测定 结果 的 真实 性 。 所 以 ,测定 
的 各 个 环节 都 应 十 分 谨慎 。 采 样 时 应 使 用 密闭 容器 ， 采 样 
后 容器 顶 空 应 尽量 小 ， 并 应 及 时 测试 。 所 使 用 的 玻璃 器 上 L 
必须 严格 清洗 有 机 残留 物 ， 并 用 总 有 机 碳 检查 用 水 做 最 后 
淋 洗 。 

在 线 测定 ”将 总 有 机 碳 在 线 检测 装置 与 制 水 系统 连接 妥 
当 。 取 水 及 测定 系统 都 须 进行 充分 的 清洗 。 

系统 适用 性 试验 取 总 有 机 碳 检查 用 水 、 蘑 糖 对 照 品 溶 
液 和 1,4- 对 茶 醒 对 照 品 溶液 分 别 进 样 ， 依 次 记录 仪器 总 有 机 
碳 响应 值 。 按 下 式 计算 ， 以 百分数 表示 的 响应 效率 应 
为 85%~115%，。 

i M60 

式 中 rs 为 总 有 机 碳 检 查 用 水 的 空白 响应 值 ; 
7, 为 蔗糖 对 照 品 溶 液 的 响应 值 ; 

rs 为 1,4- 对 葵 柄 对照 品 溶液 的 响应 值 。 

测定 法 ”了 到 供 试制 药 用 水 适量 ， 按 仪器 规定 方法 测定 。 
记录 仪器 的 响应 值 ru， 除 男 有 规定 外 ， 供 试制 药 用 水 的 响 
应 值 应 不 大 于 r+, 一 r, (0. 50mg/L) 。 

此 方法 可 同时 用 于 预先 经 校正 并 通过 系统 适用 性 试验 的 
在 线 或 离线 仪器 操作 。 这 种 由 在 线 或 离线 测定 的 水 的 质量 与 
水 样 在 水 系统 中 的 采集 位 置 密切 相关 。 应 注意 水 样 的 采集 位 
置 必须 能 真实 反映 制药 用 水 的 质量 。 


e。 SS 。 


0701 电位 滴定 法 与 永 停 滴定 法 


亲 于 人头 
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0700 ”其 他 测定 法 


0701 电位 滴定 法 与 永 停 滴 定 法 


电位 滴定 法 与 永 停 滴定 法 是 容量 分 析 中 用 以 确定 终点 或 
选择 核对 指示 剂 变色 域 的 方法 。 选 用 适当 的 电极 系统 可 以 作 
氧化 还 原 法 、 中 和 法 (水 溶液 或 非 水 溶液 )、 沉 淀 法 、 重 氮 化 
法 或 水 分 测定 法 第 一 法 等 的 终点 指示 。 

电位 滴定 法 选用 两 支 不 同 的 电极 。 一 支 为 指示 电极 ， 其 
电极 电位 随 溶液 中 被 分 析 成 分 的 离子 浓度 的 变化 而 变化 ; 另 
一 支 为 参 比 电极 ， 其 电极 电位 固定 不 变 。 在 到 达 滴 定 终点 
时 ， 因 被 分 析 成 分 的 离子 浓度 急剧 变化 而 引起 指示 电极 的 电 
位 突 减 或 突 增 ， 此 转折 点 称 为 突 牙 点 。 

永 停 滴 定 法 采用 两 支 相同 的 铂 电 极 ， 当 在 电极 间 加 一 低 
电压 (例如 50mV) 时 ， 若 电极 在 溶液 中 极 化 ， 则 在 未 到 滴定 
终点 时 ， 仅 有 很 小 或 无 电流 通过 ; 但 当 到 达 终 点 时 ， 滴定 液 
略 有 过 剩 ， 使 电极 去 极 化 ， 溶 液 中 即 有 电流 通过 ， 电 流 计 指 
针 突然 偏转 ， 不 再 回复 。 反之， 若 电 极 由 去 极 化 变 为 极 化 ， 
则 电流 计 指针 从 有 偏转 回 到 零点 ， 也 不 再 变动 。 

仪器 装置 

电位 滴定 可 用 电位 滴定 仪 、 酸 度 计 或 电位 差 计 ， 永 停 滴 
定 可 用 永 停 滴 定 仪 或 按 图 示 装 置 。 
1.5V 干 电池 


攻 
Ri2ko 


60~700 


(R 与 电流 计 
临界 阻尼 电 
阻 值 近似 ) 


图 永 停 滴定 装置 


电流 计 的 灵敏 度 除 另 有 规定 外 ， 测 定 水 分 时 用 10“A/ 格 ， 
重 氮 化 法 用 10“，A/ 格 .所 用 电极 可 按 下 表 选 择 。 

滴定 法 

(1) 电 位 滴定 法 ”将 盛 有 供 试 品 溶液 的 烧杯 置 电磁 搅拌 
器 上 ， 浸 和 人 电极 ， 搅 拌 ， 并 自 滴 定 管 中 分 次 滴 加 滴定 液 ， 开 
始 时 可 每 次 加 入 较 多 的 量 ， 搅 拌 ， 记 录 电 位 ; 至 将 近 终 点 
前 ， 则 应 每 次 加 入 少量 ， 搅 拌 ， 记 录 电 位 ; 至 突 路 点 已 过 ， 
仍 应 继续 滴 加 几 次 滴定 液 ， 并 记录 电位 。 


。 86 。 


说 明 
铂 电极 用 加 有 少量 三 氧化 铁 
的 硝酸 或 用 铬 酸 清洁 液 浸 洗 


水 溶液 氧化 还 


水 溶液 中 和 法 | 玻璃 -饱和 甘 了 


饱和 甘 东 电极 套 管 内 装 握 化 
钾 的 饱和 无 水 甲醇 溶液 。 正 璃 
电极 用 过 后 应 立即 清洗 并 漫 在 
水 中 保存 


非 水 溶液 中 


玻璃 -饱和 甘于 
和 法 


银 电极 可 用 稀 硝 酸 迅速 浸 洗 


铂 电 极 可 用 10%(g/ml) 硫 代 
硫酸 钠 溶液 浸泡 后 用 水 清洗 。 
汞 -硫酸 亚 录 电极 可 用 稀 硝 酸 
漫 泡 后 用 水 清洗 


定 法 


铂 电 极 用 加 有 少量 三 氢化 铁 
的 硝酸 或 用 铬 酸 清洁 液 浸 洗 


滴定 终点 的 确定 ”终点 的 确定 分 为 作 图 法 和 计算 法 两 
种 。 作 图 法 是 以 指示 电极 的 电位 (E) 为 纵 坐 标 ， 以 滴定 液体 
积 (V) 为 横 坐 标 ， 绘 制 滴定 曲线 ， 以 滴定 曲线 的 陡然 上 升 或 
下 降 部 分 的 中 点 或 曲线 的 拐点 为 滴定 终点 。 根 据 实验 得 到 的 
巨 值 与 相应 的 V 值 ， 依 次 计算 一 级 微 商 AE/AV( 相 邻 两 次 的 
电位 差 与 相应 滴定 液体 积 差 之 比 ) 和 二 级 微 商 A:E/AV:( 相 
邻 AE/AV 值 间 的 差 与 相应 滴定 液体 积 差 之 比 ) 值 ， 将 测定 值 
(E,， VD) 和 计算 值 列表 。 再 将 计算 值 AE/AV 或 A*E/AV? 作 
为 纵 坐 标 ， 以 相应 的 滴定 液体 积 (Y) 为 横 坐 标 作 图 ， 一 级 微 
商 AE/AV 的 极 值 和 二 级 微 商 AiE/AV? 等 于 零 ( 曲 线 过 零 ) 时 
对 应 的 体积 即 为 滴定 终点 。 前 者 称 为 一 阶 导数 法 ,终点 时 的 
滴定 液体 积 也 可 由 计算 求 得 ， 即 AE/AV 达 极 值 时 前 、 后 两 
个 滴定 液体 积 读数 的 平均 值 ， 后 者 称 为 二 阶 导 数 法 ， 终 点 时 
的 滴定 液体 积 也 可 采用 曲线 过 零 前 、 后 两 点 坐标 的 线性 内 插 
法 计算 ， 即 ， 


a 
7 一 YY 十 XXXAY 


式 中 V 为 终点 时 的 滴定 液体 积 ; 
a 为 曲线 过 零 前 的 二 级 微 商 绝 对 值 ; 


尊 部 2 关 
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6 为 曲线 过 零 后 的 二 级 微 商 绝对 值 ; 
V 为 a 点 对 应 的 滴定 液体 积 ; 
AV 为 由 a 点 至 b 点 所 滴 加 的 滴定 液体 积 。 

由 于 二 阶 导数 计算 法 最 准确 ， 所 以 最 为 常用 。 

采用 自动 电位 滴定 仪 可 方便 地 获得 滴定 数据 或 滴定 
曲线 。 

如 系 供 终 点 时 指示 剂 色调 的 选择 或 核对 ， 可 在 滴定 前 加 
人 指示 剂 ， 观 察 终点 前 至 终点 后 的 颜色 变化 ， 以 确定 该 品种 
在 滴定 终点 时 的 指示 剂 颜色 。 

(2) 永 停 滴定 法 ”用 作 重 氮 化 法 的 终点 指示 时 ， 调 节 R， 
使 加 于 电极 上 的 电压 约 为 50mV。 取 供 试 品 适量 ， 精 密 称 
定 ， 置 烧杯 中 ， 除 另 有 规定 外 ， 可 加 水 40ml 与 盐酸 溶液 
(1 一 2)15ml， 而 后 置 电 磁 搅 拌 器 上 ， 搅 拌 使 溶解 ， 再 加 省 化 
钾 2g， 插 入 铀 - 铂 电 极 后 ， 将 滴定 管 的 尖端 插入 液 面 下 约 2/3 
处 ， 用 亚 硝 酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/L 或 0.05mol/L) 迅 速 滴定 ， 
随 滴 随 搅拌 ， 至 近 终点 时 ， 将 滴定 管 的 尖端 提出 液 面 ， 用 少 
量 水 淋 洗 尖端 ， 洗 液 并 人 溶液 中 ， 继 续 缓 缓 滴定 ， 至 电流 计 
指针 突然 偏转 ， 并 不 再 回复 ， 即 为 滴定 终点 。 

用 作 水 分 测定 法 第 一 法 的 终点 指示 时 ， 可 调节 Ri 使 电 
流 计 的 初始 电流 为 5 一 10kA， 待 滴定 到 电流 突 增 至 50 一 
150kA， 并 持续 数 分 钟 不 退回 ， 即 为 滴定 终点 。 


0702 ” 非 水 溶液 滴定 法 


本 法 是 在 非 水 溶剂 中 进行 滴定 的 方法 。 主 要 用 来 测定 有 
机 碱 及 其 氢 卤 酸 盐 、 磷 酸 盐 、 硫 酸 盐 或 有 机 酸 盐 ， 以 及 有 机 
酸 碱 金属 盐 类 药物 的 含量 。 也 用 于 测定 某 些 有 机 弱酸 的 
含量 ， 

非 水 溶剂 的 种 类 

(1) 酸 性 溶剂 ”有 机 弱 碱 在 酸性 溶剂 中 可 显著 地 增强 其 
相对 碱 度 ， 最 常用 的 酸性 溶剂 为 冰 酷 酸 ，。 

(2) 碱 性 溶剂 、 有 机 弱酸 在 碱 性 溶剂 中 可 显著 地 增强 其 
相对 酸度 ， 最 常用 的 碱 性 溶剂 为 二 甲 基 甲 酰胺 。 

(3) 两 性 溶剂 、 兼 有 酸 、 碱 两 种 性 能 ， 最 常用 的 为 甲醇 。 

(4) 情 性 溶剂 ”这 一 类 溶剂 没有 酸 、 碱 性 ， 如 三 握 甲 
烷 等 。 

第 一 法 “” 除 另 有 规定 外 ， 精 密 称 取 供 试 品 适量 [ 约 消耗 
高 气 酸 滴定 液 (0. lmol/L) 8ml]， 加 冰 醋 酸 10 一 30ml 使 深 
解 ， 加 各 品种 项 下 规定 的 指示 液 1~2 滴 ， 用 高 气 酸 滴定 液 
(0. 1mol/L) 滴 定 。 终 点 颜色 应 以 电位 渍 定时 的 突 跃 点 为 准 ， 
并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 

若 滴定 供 试 品 与 标定 高 氮 酸 滴定 液 时 的 温度 差别 超过 
10C ， 则 应 重新 标定 ;车 未 超过 10C ， 则 可 根据 下 式 将 高 
氧 酸 滴定 液 的 浓度 加 以 校正 


No 


Ni = 10,00110 an) 


0703 ”和 氧 瓶 燃 效法 
式 中 0. 0011 为 冰 酯 酸 的 膨胀 系数 ; 

to 为 标定 高 氧 酸 滴定 液 时 的 温度 ; 

ti 为 滴定 供 试 品 时 的 温度 ; 

No 为 to 时 高 氢 酸 滴定 液 的 浓度 ，; 

Ni 为 时 高 氧 酸 滴 定 液 的 浓度 。 

供 试 品 如 为 氢 卤 酸 盐 ， 除 另 有 规定 外 ， 可 在 加 入 醋酸 
汞 试 液 3 一 5ml 后， 再 进行 滴定 ( 因 醋 酸 汞 试 液 具有 一 定 毒 
性 ， 故 在 方法 建立 时 ， 应 尽量 减少 使 用 ); 供 试 品 如 为 磷 
酸 盐 ， 可 以 直接 滴定 ; 硫酸 盐 也 可 直接 滴定 ， 但 滴定 至 其 
成 硫酸 氢 盐 为 止 ; 供 试 品 如 为 硝酸 盐 时 ， 因 硝酸 可 使 指示 
剂 褪色 ， 终 点 极 难 观察 ， 遇 此 情况 应 以 电位 滴定 法 指示 终 
点 为 宜 。 

电位 滴定 时 用 玻璃 电极 为 指示 电极 ， 饱 和 上 甘 汞 电极 ( 玻 
璃 套 管内 装 握 化 钾 的 饱和 无 水 甲醇 溶液 ) 或 银 一 氢化 银 电极 
为 参 比 电极 ， 或 复合 电极 。 

第 二 法 ” 除 男 有 规定 外 ， 精 密 称 取 供 试 品 适量 [ 约 消 耗 
碱 滴定 液 (0. 1mol/L)8ml]， 加 各 品种 项 下 规定 的 溶剂 使 溶 
解 ， 再 加 规定 的 指示 液 1~2 滴 ， 用 规定 的 碱 滴定 液 
(0. 1mol/L) 滴 定 。 终 点 颜色 应 以 电位 滴定 时 的 突 牙 点 为 准 ， 
并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 

在 滴定 过 程 中 ， 应 注意 防止 溶剂 和 碱 滴定 液 吸 收 大 气 中 
的 二 氧化 碳 和 水 蒸气 ， 以 及 滴定 液 中 溶剂 的 挥发 。 

电位 滴定 时 所 用 的 电极 同 第 一 法 。 


0703 氧 瓶 燃烧 法 


本 法 系 将 分 子 中 含有 讽 素 或 硫 等 元 察 的 有 机 药物 在 充满 
氧气 的 燃烧 瓶 中 进行 燃烧 ， 侯 燃烧 产物 被 吸入 吸 收 液 后 ， 再 
采用 适宜 的 分 析 方 法 来 检查 或 测定 卤素 或 硫 等 元 素 的 含量 。 

仪 串 装置“” 燃 烧瓶 为 500ml、1000ml 或 2000ml 磨 口 、 
硬 质 玻璃 锥 形 瓶 ， 瓶 塞 应 严密 、 空 心 ， 底 部 熔 封 铂 丝 一 根 
(直径 为 tmm) ， 铂 丝 下 端 做 成 网 状 或 螺旋 状 ， 长 度 约 为 瓶 
身长 度 的 2/3， 如 图 1 。 


图 1 燃烧 瓶 


操作 法 ” 按 各 品种 项 下 的 规定 ， 精 密 称 取 供 试 品 ( 如 为 
固体 ， 应 研 细 ?适量 ， 除 另 有 规定 外 ， 置 于 无 灰 滤 纸 ( 图 2a) 
中 心 ， 按 虚线 折 秋 (图 2b) 后 ， 固 定 于 铂 丝 下 端的 网 内 或 螺 
旋 处 ， 使 尾部 露出 。 如 为 液体 供 试 品 ， 可 在 透明 胶 纸 和 滤纸 
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伍 成 的 纸袋 中 称 样 ， 方 法 为 将 透明 胶 纸 剪 成 规定 的 大 小 和 形 
状 (图 2c) ， 中 部 贴 一 约 16mm X 6mm 的 无 灰 滤 纸 条 ， 并 于 
其 突出 部 分 贴 一 6mm X35mm 的 无 灰 滤 纸 条 (图 2d) ， 将 胶 
纸 对 折 ， 紧 粘 住 底部 及 另 一 边 ， 并 使 上 口 敞 开 ( 图 2e); 精 
密 称 定 重量 ， 用 滴 管 将 供 试 品 从 上 口 滴 在 无 灰 滤 纸 条 上 ， 立 
即 捏 紧 粘 住 上 口 ， 精 密 称 定 重量 ， 两 次 重量 之 差 即 为 供 试 品 
的 重量 ， 将 含有 供 试 品 的 纸袋 固定 于 铂 丝 下 端的 网 内 或 螺旋 
处 ， 使 尾部 露出 。 另 在 燃烧 瓶 内 按 各 品种 项 下 的 规定 加 入 吸 
收 液 ， 并 将 瓶 口 用 水 湿润 ， 小 心急 速 通 人 氧气 约 1 分 钟 ( 通 
气管 应 接近 液 面 ， 使 瓶 内 空气 排 尽 )， 立 即 用 表面 亚 材 盖 产 
口 ， 移 置 他 处 ;点 燃 包 有 供 试 品 的 滤纸 尾部 ， 迅 速 放 人 燃烧 
瓶 中 ， 按 紧 瓶 塞 ， 用 水 少量 封闭 瓶 口 ， 俊 燃烧 完毕 (应 无 黑 
色 碎 片 ;， 充 分 振 摇 ， 使 生成 的 烟雾 被 完全 吸入 吸收 液 中 ， 
放置 15 分 钟 ， 用 水 少量 冲洗 瓶 塞 及 铂 丝 ， 合 并 洗 液 及 吸收 
液 。 同 法 另 做 空白 试验 。 然 后 按 各 品种 项 下 规定 的 方法 进行 
检查 或 测定 。 


滤纸 
d e 
单位 : mm 
图 2 滤纸 折 肥 方法 
【附注 】 ”操作 中 在 燃烧 时 要 有 防爆 措施 。 
0704 所 测定 法 


本 法 系 依据 含 所 有 机 物 经 硫酸 消化 后 ， 生 成 的 硫酸 化 被 
氢 氧 化 钠 分 解释 放出 氨 ， 后 者 借 水 蒸气 被 蒸馏 人 硼酸 液 中 生 
成 硼酸 铵 ， 最 后 用 强酸 滴定 ， 依 据 强酸 消耗 量 可 计算 出 供 试 
品 的 氮 含 量 。 

第 一 法 (常量 法 ) 取 供 试 品 适量 (相当 于 含 氮 量 25~ 
30mg) ， 精 密 称 定 ， 供 试 品 如 为 固体 或 半 固 体 ， 可 用 滤纸 称 
取 ， 并 连同 滤纸 置 干燥 的 500ml 凯 氏 烧 瓶 中 ， 然 后 依次 加 入 
硫酸 钾 ( 或 无 水 硫酸 钠 )10g 和 硫酸 铀 粉末 0. 5g5， 再 沿 瓶 壁 组 
缓 加 硫酸 20ml; 在 凯 氏 烧瓶 口 放 一 小 漏斗 并 使 凯 氏 烧瓶 成 
45° 斜 置 ， 用 直 火 缓 缓 加热 ， 使 溶液 的 温度 保持 在 沸点 以 下 ， 
等 泡 沸 停 止 ， 强 热 至 沸腾 ， 侯 溶液 成 澄明 的 绿色 后 ， 除 另 有 
规定 外 ， 继 续 加 热 30 分 钟 ， 放 冷 。 沿 瓶 壁 缓 缓 加 水 250ml， 
振 播 使 混合 ， 放 冷 后 ， 加 40% 和 氧 氧 化 钠 溶 液 75ml， 注 意 使 
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沿 瓶 壁 流 至 瓶 底 ， 自 成 一 液 层 ， 加 锌 粒 数 粒 ， 用 氮气 球 将 凯 
氏 烧 瓶 与 冷凝 管 连接 ; 另 取 2% 硼酸 溶液 50ml， 置 500ml 锥 
形 瓶 中 ， 加 甲 基 红 -省 甲 酚 绿 混合 指示 液 10 滴 ， 将 冷凝 管 的 
下 端 插 和 人 硼酸 溶液 的 液 面 下 ， 轻 轻 摆动 凯 氏 烧瓶 ， 使 溶液 混 
合 均匀 ， 加 热 蒸 馅 ， 至 接收 液 的 总 体积 约 为 250ml 时， 将 冷 
凝 管 尖 端 提出 液 面 ， 使 蒸气 冲洗 约 1 分 钟 ， 用 水 淋 洗 尖端 后 
停止 蒸馏 ， 馅 出 液 用 硫酸 滴定 液 (0. 05mol/L) 滴 定 至 溶液 由 
蓝 绿色 变 为 灰 紫 色 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 
lml 硫酸 滴定 液 (0. 05mol/IL) 相 当 于 1. 401mg 的 N。 

第 二 法 ( 半 微 量 法 ) 蒸馏 装置 如 图 。 图 中 A 为 1000ml 
圆 底 烧瓶 ，B 为 安全 瓶 ，C 为 连 有 和 氮 气球 的 燕 馅 器 ，D 为 漏 
斗 , EE 为 直 形 冷凝 管 ,，F 为 100ml 锥 形 瓶 ，G、H 为 橡皮 
管 夹 。 


图 燕 馏 装 置 


连接 蒸馏 装置 ，A 瓶 中 加 水 适量 与 甲 基 红 指示 液 数 滴 ， 
加 稀 硫 酸 使 成 酸性 ， 加 玻璃 珠 或 沸石 数 粒 ， 从 D 漏斗 加 水 
约 50ml， 关 闭 G 夹 ， 开 放 冷 凝 水 ， 者 沸 A 瓶 中 的 水 ， 当 茹 
气 从 冷凝 管 尖 端 冷凝 而 出 时 ， 移 去 火 源 ， 关 五 夹 ， 使 C 撼 
中 的 水 反 抽 到 B 瓶 ， 开 G 夹 ,放出 BB 瓶 中 的 水 关 B 瓶 及 
G 夹 ， 将 冷凝 管 尖端 插入 约 50ml 水 中 ,使 水 自 冷凝 管 尖 端 
反 抽 至 C 瓶 ， 再 抽 至 B 瓶 ， 如 上 法 放 去 。 如 此 将 仪器 内 部 
洗涤 2~3 次 。 

取 供 试 品 适量 (相当 于 含 氮 量 1.0~2. 0mg)， 精 密 称 定 ， 
置 干燥 的 30 一 50ml 凯 氏 烧 瓶 中 ， 加 硫酸 钾 ( 或 无 水 硫酸 钠 ) 
0. 3g 与 30% 硫 酸 铜 溶液 5 滴 ， 再 沿 瓶 壁 滴 加 硫酸 2. 0ml; 
在 凯 氏 烧瓶 口 放 一 小 漏斗 ， 并 使 烧瓶 成 45" 斜 置 ， 用 小 火 组 
缓 加 热 使 溶液 保持 在 沸点 以 下 ， 等 泡 沸 停 止 ， 逐 步 加 大 火 
力 ， 沸 腾 至 溶液 成 澄明 的 绿色 后 ， 除 另 有 规定 外 ， 继 续 加 热 
10 分 钟 ， 放 冷 ， 加 水 2ml。 

取 2% 硼 酸 溶液 10ml， 置 100ml 锥 形 瓶 中 ， 加 甲 基 红 - 
溴 甲 酚 绿 混合 指示 液 5 滴 ， 将 冷凝 管 尖 端 插入 液 面 下 。 然 
后 ,将 凯 氏 烧瓶 中 内 容 物 经 由 D 漏斗 转 和 人 C 蒸馏 瓶 中 ， 用 
水 少量 淋 洗 凯 氏 烧瓶 及 漏斗 数 次 ， 再 加 入 40%% 氢 氧化 钠 溶 
液 10ml， 用 少量 水 再 洗 漏 斗 数 次 ， 关 G 夹 ， 加 热 A 瓶 进行 
蒸气 蒸 似 ， 至 碘 酸 液 开 始 由 酒 红色 变 为 蓝 绿 色 时 起 ， 继 续 蒸 
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馅 约 10 分 钟 后 ， 将 冷凝 管 尖 端 提出 液 面 ， 使 蒸气 继续 冲洗 
约 1 分 钟 ， 用 水 淋 洗 尖端 后 停止 蒸 馆 。 

馆 出 液 用 硫酸 滴定 液 (0. 005mol/L) 滴 定 至 溶液 由 蓝 绿 
色 变 为 灰 此 色 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 (空白 和 供 试 品 所 得 
人 馅 出 液 的 容积 应 基本 相同 ，70 一 75ml) 试 验 校 正 。 每 lml 硫 
酸 滴定 液 (0. 005mol/L) 相 当 于 0. 1401mg 的 N。 

取 用 的 供 试 品 如 在 0. 1g 以 上 时 ， 应 适当 增加 硫酸 的 用 
量 ， 使 消解 作用 完全 ， 并 相应 地 增加 40% 毛 氧化 钠 溶 液 的 
用 量 。 

【附注 】 

(1) 蒸 馆 前 应 蒸 洗 蒸 馅 器 15 分 钟 以 上 。 

(2) 硫 酸 滴定 液 (0. 005mol/L) 的 配制 ”精密 量 取 硫酸 滴 
定 液 (0. 05mol/L)100ml， 置 于 1000ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 
刻度 ， 摇 匀 。 

第 三 法 ( 定 氮 仪 法 ) 
氮 化 合 物 中 氮 的 含量 。 

半自动 定 氮 仪 由 消化 仪 和 自动 蒸 饮 仪 组 成 ; 全 自动 定 氮 
仪 由 消化 仪 、 自 动 蒸馏 仪 和 滴定 仪 组 成 。 

根据 供 试 品 的 含 氮 量 参考 常量 法 (第 一 法 ) 或 半 微 量 法 
(第 二 法 ) 称 取样 品 置 消化 管 中 ， 依 次 加 入 适量 硫酸 钾 、 硫 酸 
铜 和 硫酸 ， 把 消化 管 放 入 消化 仪 中 ， 按 照 仪 器 说 明 书 的 方法 
开始 消解 [通常 为 150'C ，5 分 钟 (去 除 水 分 ); 350'C，5 分 
钟 (接近 硫酸 沸点 ); 400'C ，60 一 80 分 钟 ] 至 溶液 成 澄明 的 
绿色 ， 再 继续 消化 10 分 钟 ， 取 出 ， 冷 却 。 

将 配制 好 的 碱 液 、 吸 收 液 和 适宜 的 滴定 液 分 别 置 自动 蒸 
馅 仪 相应 的 瓶 中 ， 按 照 仪器 说 明 书 的 要 求 将 已 冷却 的 消化 管 
装 人 正确 位 置 ， 关 上 安全 门 ， 连 接 水 源 ， 设 定好 加 入 试剂 的 
量 、 时 间 、 清 洗 条 件 及 其 他 仪器 参数 等 ， 如 为 全 自动 定 氨 
仪 ， 即 开始 自动 蒸 馅 和 滴定 。 如 为 半自动 定 氨 仪 ， 则 取 饮 出 
液 照 第 一 法 或 第 二 法 滴定 ， 测 定 氮 的 含量 。 


本 法 适用 于 常量 及 半 微 量 法 测定 含 


0711 ”乙醇 量 测定 法 


一 、 气 相 色 谱 法 

本 法 系 采 用 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 各 种 含 乙醇 制 
剂 中 在 20C 时 乙醇 CC: HiOH) 的 含量 (%)(Cmlml) 。 除 另 有 
规定 外 ， 按 下 列 方法 测定 。 

第 一 法 ( 毛 组 管 柱 法 ) 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 采用 (6%) 氰 两 基 葵 基 - 
(94% ) 二 甲 基 聚 硅 氧 烷 为 固定 液 的 毛细 管 柱 ; 起 始 温度 为 
40C， 维 持 2 分 钟 ， 以 每 分 钟 3 灾 的 速率 升温 至 65'C ， 再 以 
每 分 钟 25 尼 的 速率 升温 至 200'C ， 维 持 10 分 钟 ， 进 样 口 温 
度 200C; 检测 器 (FID) 温 度 220C ;采用 顶 空 分 流 进 样 ， 分 
流 比 为 1: 1; 顶 空 瓶 平衡 温度 为 85'C ,平衡 时 间 为 20 分 
钟 。 理 论 板 数 按 乙 醇 峰 计算 应 不 低 于 10 000， 乙 醇 峰 与 正 丙 
醇 峰 的 分 离 度 应 大 于 2. 0。 
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校正 因子 测定 ”精密 量 取 恒温 至 20C 的 无 水 乙醇 5ml， 
平行 两 份 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 精 密 加 入 恒温 诸 20C 的 正 丙 
醇 (内 标 物质 )5ml， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 精 密 量 了 到 该 溶 
液 lml， 置 100ml 量 撼 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ( 必 要 时 
可 进一步 稀释 )， 作 为 对 照 品 溶液 。 精 密 量 取 3ml， 置 10ml 
顶 空 进 样 瓶 中 ， 密 封顶 空 进 样 ， 每 份 对 照 品 溶液 进 样 3 
次 ， 测 定 峰 面积 ， 计 算 平均 校正 因子 ， 所 得 校正 因子 的 相对 
标准 偏差 不 得 大 于 2. 0%。 

测定 法 ”精密 量 取 恒温 至 20C 的 供 试 品 适量 (相当 于 乙 
醇 约 5ml)， 置 100ml 量 瓶 中 ， 精 密 加 入 恒温 至 20C 的 正 丙 醇 
5ml， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 精 密 量 取 该 溶液 Iml， 置 100ml 
量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ( 必 要 时 可 进一步 稀释 )， 作 为 
供 试 品 溶液 。 精 密 量 取 3ml， 置 10ml 顶 空 进 样 瓶 中 ， 密 封 ， 顶 
空 进 样 ， 测 定 峰 面积 ， 按 内 标 法 以 峰 面 积 计算 ， 即 得 。 

【 附注】 毛细管 柱 建议 选择 大 口径 、 厚 液 膜 色谱 柱 ， 规 
格 为 30mX 0.53mmX 3. 00pkm。 

第 二 法 (填充 柱 法 ) 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 直径 为 0.18 一 0. 25mm 
的 二 乙烯 葵 - 乙 基 乙 烯 葵 型 高 分 子 多 我 小 球 作为 载体 ， 柱 温 
为 120 一 150'C 。 理 论 板 数 按 正 丙 醇 峰 计 算 应 不 低 于 700， 乙 
醇 峰 与 正 丙 醇 峰 的 分 离 度 应 大 于 2. 0。 

校正 因子 测定 ”精密 量 取 恒温 至 20C 的 无 水 乙醇 4ml、 
5ml、6ml, 分 别 置 100ml 量 瓶 中 ,分 别 精 密 加 入 恒温 至 
20 必 的 正 丙 醇 ( 内 标 物质 )5ml， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ( 必 要 
时 可 进一步 稀释 )。 取 上 述 三 种 溶液 各 适量 ,注入 气相 色谱 
仪 ， 分 别 连 续 进 样 3 次 ,测定 峰 面 积 ， 计 算 校正 因子 ， 所 得 
校正 因子 的 相对 标准 偏差 不 得 大 于 2.0%% 。 

测定 法 ”精密 量 取 恒温 至 20C 的 供 试 品 溶液 适量 (相当 
于 乙醇 约 5ml) ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 精 密 加 入 恒温 至 20C 的 
正 丙 醇 sml， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ( 必 要 时 可 进一步 稀 
释 )， 取 适量 注入 气相 色谱 仪 ， 测 定 峰 面积 ， 按 内 标 法 以 峰 
面积 计算 ， 即 得 。 

【附注 】(1) 在 不 含 内 标 物 质 的 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 ， 
与 内 标 物 质 峰 相 应 的 位 置 处 不 得 出 现 杂 质 峰 。 

(2) 除 另 有 规定 外 ， 车 蒸 馆 法 测定 结果 与 气相 色谱 法 不 
一 致 ， 以 气相 色谱 法 测定 结果 为 准 。 

二 、 蒜 饮 法 

本 法 系 用 蒸馏 后 测定 相对 密度 的 方法 测定 各 种 含 乙醇 制 
剂 中 在 20C 时 乙醇 (Cs HsOH) 的 含量 (%)Cml/ml) 。 按 照 制 
剂 的 性 质 不 同 ， 选 用 下 列 三 法 中 之 一 进行 测定 。 

第 一 法 ”本 法 系 供 测定 多 数 流 漫 育 、 醒 剂 及 甘油 制剂 中 的 
乙醇 含量 。 根 据 制剂 中 含 乙醇 量 的 不 同 ， 又 可 分 为 两 种 情况 。 

1. 含 乙醇 量 低 于 30% 者 

取 供 试 品 ， 调 节 温 度 至 20C， 精密 量 取 25ml， 置 
150 一 200ml 蒸 馆 瓶 中 ， 加 水 约 25ml， 加 玻璃 珠 数 粒 或 沸石 
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等 物质 ， 连 接 冷凝 管 ， 直 火 加 热 ， 绥 绥 燕 馆 ， 速 度 以 馆 出 液 乙醇 相对 密度 表 
液 滴 连 续 但 不 成 线 为 宜 。 人 馆 出 液 导 和 人 25ml 量 瓶 中 ， 侯 馏 出 相对 密度 浓度 相对 密度 浓度 


液 约 达 23ml 时 ， 停 止 蒸 馅 。 调 节 饮 出 液 温度 至 20C， 加 (20°C/20C) | (%)CmbMmb (20 人 /20C) (%) ml/ml) 
20 心 的 水 至 刻度 ， 扬 名， 在 20C 时 按 相 对 密度 测定 法 (通则 ee 0 2 
. 9985 0. 9687 26.0 


0601) 依 法 测定 其 相对 密度 。 在 乙醇 相对 密度 表 内 (下 表 ) 查 
出 乙醇 的 含量 (%)(ml/ml)， 即 得 。 


.9978 0. 9681 26. 


0 1 
0 二 5 
0. 9970 2. 0. 9675 27.0 
2. 含 乙醇 量 高 于 30% 者 0. 9968 2. 0. 9670 27.5 
取 供 试 品 ， 调 节 温 度 至 20C， 精 密 量 取 25ml， 置 150~ 0. 9956 3, 0. 9664 28.0 
200ml 蒸馏 瓶 中 ， 加 水 约 5ml， 如 上 法 蒸馏 。 馅 出 液 导 入 50ml te , ee 
量 瓶 中 ， 候 馆 出 液 约 达 48ml 时 ， 停 止 燕 馆 。 按 上 法 测定 其 相对 ee 1 Odea ee 
密度 。 将 查 得 所 含 乙醇 的 含量 (%)(ml/ml) 与 2 相 乘 ， 即 得 。 0. 9928 0, 9640 有 
第 二 法 ”本 法 系 供 测定 含有 挥发 性 物质 如 挥发 油 、 三 氨 0. 9922 5. 0. 9633 30.5 
甲烷 、 乙 醚 、 樟 脑 等 的 醒 剂 、 栈 剂 等 制剂 中 的 乙醇 量 。 根 据 0. 9915 6. 0. 9627 31.0 
制剂 中 含 乙醇 量 的 不 同 ， 也 可 分 为 两 种 情况 。 0 四 3 5 
1 pe ， 0. 9902 7. 0. 9614 32.0 
0. 9896 7. 0. 9608 32.5 
取 供 试 品 ,调节 温 度 至 20'C， 精 密 量 取 25ml， 置 0. 9889 8. 0. 9601 33.0 
150ml 分 液 漏 斗 中 ， 加 等 量 的 水 ， 并 加 入 氢化 钠 使 之 饱和 ， 0. 9883 8. 0. 9594 33.5 
再 加 石油 醚 ， 振 摇 提 取 1 一 3 次 ， 每 次 约 25ml， 使 干扰 测定 0. 9877 9. 0. 9587 34.0 
的 挥发 性 物质 溶 和 人 石油 醚 层 中 ， 静 置 做 两 液 分 离 ， 分 取 下 层 Re > O9580 3 
水 液 ， 置 150~200mil 蒸 饮 瓶 中 ， 合 并 石油 醚 层 并 用 氧化 钠 2 人 we 
0. 9859 0. 9566 35.5 
的 饱和 溶液 洗涤 3 次 ， 每 次 约 10ml， 洗 液 并 入 燕 馆 瓶 中 ， D863 人 S60 
照 上 述 第 一 法 蒸 馅 ( 馅 出 液 约 23ml) 并 测定 。 0.9847 0.9551 36 5 
2. 含 乙醇 量 高 于 30% 者 0. 9841 0. 9544 37.0 
取 供 试 品 ， 调 节 温 度 至 20C， 精 密 量 取 25ml， 置 0. 9835 0. 9536 37.5 
250ml 分 液 漏斗 中 ， 加 水 约 50ml， 如 上 法 加 入 所 化 钠 使 之 饱 oe De Se 
和 ， 并 用 石油 醚 提取 1~3 次 ， 分 取 下 层 水 液 ， 照 上 述 第 一 es et 本 
0. 9818 4. 0. 9513 39.0 
法 燕 馅 ( 馅 出 液 约 48mb) 并 测定 。 0. 9813 14. 0. 9505 39.5 
供 试 品 中 加 石油 醚 振 揪 后 ， 如 发 生 乳 化 现象 时 ， 或 经 石 0. 9807 15， 0. 9497 40.0 
油 醚 处 理 后 ， 馆 出 液 仍 很 浑浊 时 ， 可 另 取 供 试 品 ， 加 水 稀 0. 9802 15, 0. 9489 40.5 
释 ， 照 第 一 法 蒸馏 ， 再 将 得 到 的 饱 出 液 照 本 法 处 理 、 蒸 饮 并 0::9796 6: 09481 4150 
测定 。 0. 9790 16. 0. 9473 41. 5 
0. 9785 7 0. 9465 42. 0 
供 试 品 如 为 水 棉 胶 剂 ， 可 用 水 代替 饱和 氧化 钠 深 液 。 0 , .Da jo 
第 三 法 ”本 法 系 供 测定 含有 游离 氨 或 挥发 性 酸 的 制剂 中 0. 9774 0. 9447 43.0 
的 乙醇 量 。 供 试 品 中 含有 游离 氨 ， 可 酌 加 稀 硫 酸 ， 使 成 微 酸 0. 9769 0. 9439 43.5 
性 ; 如 含有 挥发 性 酸 ， 可 酌 加 氧 氧 化 钠 试 液 ， 使 成 微 碱 性 。 0. 9764 0. 9430 44.0 
再 按 第 一 法 蒸 饮 、 测 定 。 如 同时 含有 挥发 油 ， 除 按照 上 法 处 
理 外 ， 并 照 第 二 法 处 理 。 供 试 品 中 如 含有 肥皂 ， 可 加 过 量 硫 i ds 人 
酸 ， 使 肥皂 分 解 ， 再 依法 测定 。 0. 9743 0. 9394 46.0 
【附注 ;3】〈1) 任 何 一 法 的 馆 出 液 如 显 浑浊 ， 可 加 滑石 粉 或 0. 9737 0. 9385 46.5 
碳酸 钙 振 摇 ， 滤 过 ， 使 溶液 淤 清 ， 再 测定 相对 密度 。 0. 9732 0. 9376 47.0 
(2) 燕 馏 时 ， 如 发 生 泡沫 ， 可 在 供 试 品 中 酌 加 硫酸 或 磷 W928 Wd A 
酸 ， 使 成 强酸 性 ， 或 加 稍 过 量 的 氧化 钙 溶液 ， 或 加 少量 石 时 0 Oy 
0. 9715 0. 9347 48.5 
后 再 蒸馏。 0. 9710 0. 9338 49. 0 
(3) 建 议 选 择 大 口径 、 厚 液 膜 色谱 柱 ， 规 格 为 30m X 未 太史 0 99208 
0. 53mm X 3. 00pm。 0. 9698 0. 9318 50.0 
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丙 氧 基 测 定 法 


本 法 系 采用 气相 色谱 法 (通则 0521) 或 容量 法 测定 甲 基 
纤维 素 、 乙 基 纤 维 素 、 羟 丙 纤 维 素 或 羟 丙 甲 纤维 素 等 药 用 辅 
料 中 所 含 的 甲 氧 基 、 乙 氧 基 和 羟 丙 氧 基 。 

可 选择 第 一 法 或 第 二 法 测定 ， 当 第 二 法 测定 结果 不 符合 
规定 时 ， 应 以 第 一 法 测定 结果 为 判定 依据 。 

第 一 法 (气相 色谱 法 ) 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 25% 葵 基 -75%% 甲 基 聚 
硅 氧 烷 为 国定 液 ， 涂 布 浓度 为 20% 的 填充 柱 ， 或 用 6% 氰 丙 
基 苯 基 -94 站 二 甲 基 硅 氧 烧 ( 或 极 性 相近 的 固定 液 ) 为 固定 液 
的 毛细 管 色谱 柱 ， 起 始 温度 为 100C ， 维 持 8 分 钟 ， 再 以 每 
分 钟 50C 的 速率 升温 至 230'C ， 维 持 2 分 钟 ;， 进 样 口 温度 为 
200'C ;检测 器 [和 氢 火 焰 离 子 化 检测 器 (FID) 或 热 导 检测 器 
(TCD)] 温度 为 250C 。 理 论 板 数 按 正 辛 烷 峰 计算 不 低 于 
1500( 填 充 柱 ) 或 10 000( 毛 细 管 柱 )， 对 照 品 峰 与 内 标 物质 峰 
的 分 离 度 应 符合 要 求 。 取 对 照 品 溶液 ll 注入 气相 色谱 仪 ， 
连续 进 样 5 次 ， 计算 校正 因子 ， 相 对 标准 偏差 应 不 大 
于 3.0%。 

测定 法 ” 取 供 试 品 约 65mg， 精 密 称 定 ， 置 已 称 重 的 反 
应 瓶 中 (可 取 10ml 的 顶 空 进 样 瓶 )， 加 己 二 酸 80mg， 精 密 加 
人 内 标 溶液 ( 取 正 辛 烷 0.5g， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 邻 二 甲 葵 
溶解 并 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 即 得 ) 与 57% 氢 碘 酸 溶液 各 2ml， 
密封 ， 精 密 称 定 ， 于 130~ 一 150C 振 葛 60 分 钟 ， 或 在 130 一 
150C 加 热 30 分 钟 后 ， 剧 烈 振 摇 5 分 钟 ， 继 续 在 130 一 150TC 
加 热 30 分 钟 ， 冷 却 ， 精 密 称 定 ， 若 减 失 重量 小 于 反应 瓶 中 
内 容 物 的 0. 50% ， 且 无 渗 漏 ， 可 直接 取 混 合 液 的 上 层 液体 
作为 供 试 品 溶液 ; 若 减 失 重量 大 于 反应 瓶 中 内 容 物 的 
0.50%， 则 应 按 上 法 重新 制备 供 试 品 溶液 。 另 取 己 二 酸 
80mg， 置 已 称 重 的 反应 瓶 中 ， 精 密 加 入 内 标 溶液 与 57%% 氢 
碳酸 溶液 各 2ml， 密 封 , 精 密 称 定 ,根据 供 试 品 中 所 含 甲 氧 
基 、 乙 氧 基 和 羟 丙 氧 基 的 量 ， 用 注射 器 穿刺 加 入 相应 的 碘 甲 
烷 、 碘 乙 烷 和 2- 碘 丙烷 对 照 品 ， 精 密 称 定 ， 两 次 称 重 结果 相 
减 即 为 对 照 品 的 加 入 量 。 振 扬 约 30 秒 ， 静 置 ， 取 上 层 液体 
作为 对 照 品 溶液 。 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 lxl， 分 别 
注入 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 按 内 标 法 以 峰 面积 计算 ， 并 
将 结果 乘 以 系数 [ 碘 甲 烷 ( 分 子 量 141. 94) 转 换 为 甲 氧 基 (分 子 
量 31. 03) 系 数 为 0. 2186;， 碘 乙 烷 (分 子 量 155. 97) 转 换 为 乙 氧 
基 ( 分 子 量 45. 06) 系 数 为 0.2889; 2- 碘 丙烷 (分 子 量 169. 99) 转 
换 为 羟 丙 氧 基 (分 子 量 75. 09) 系 数 为 0. 4417]， 即 得 。 

第 二 法 (容量 法 ) 

1. 羟 丙 氧 基 测 定 

仪器 装置 ”如 图 1。 图 中 了 为 25ml 双 颈 蒸 馅 瓶 ， 侧 棋 
与 外 囊 铝 箱 的 长 度 为 95mm 的 分 饮 柱 王 相 连接 ; C 为 接 流 


0712 甲 氧 基 、 乙 氯 基 与 产 丙 氧 基 测定 法 
管 ， 末 端 内 径 为 0.25~1.25mm， 插 和 人 蒸 馅 瓶 内 ; B 为 蒸汽 
发 生 管 (25mmX 150mm) ， 亦 具 末 端 内 径 为 6. 25 一 1. 25mm 
的 气体 导入 管 ， 并 与 C 相通 ; F 为 冷凝 管 ， 外 管 长 100mm， 
与 上 连接 ; G 为 125ml 具 刻 度 的 带 玻 塞 锥 形 瓶 ， 供 收集 馏 液 
用 .D 与 B 均 漫 人 可 控 温 的 电热 油 浴 A 中 ,维持 温度 
为 155C 。 


1 拳 丙 氧 基 测 定 仪器 装置 


测定 法 ”了 到 各 品种 项 下 规定 量 的 供 试 品 ， 精 密 称 定 ， 置 
燕 馏 瓶 D 中 ， 加 30%(g/g) 三 氧化 铬 溶液 10ml。 于 蒸汽 发 生 
管 B 中 装 入 水 至 近 接 头 处 ， 连 接 燕 馅 装置。 将 也 与 D 均 浸 
人 油 浴 中 (可 为 甘油 )， 使 油 浴 液 面 与 D 瓶 中 三 氧化 铬 溶液 
的 液 面相 一 致 。 开 启 冷却 水 ， 必 要 时 通信 氮气 流 并 控制 其 流 
速 为 每 秒 钟 约 1 个 气泡 。 于 30 分 钟 内 将 油 浴 升温 至 155%C， 
并 维持 此 温度 至 收集 馏 液 约 50ml， 将 冷 癣 管 自分 饮 柱 上 取 
下 ， 用 水 冲洗 ， 洗 液 并 入 收集 液 中 ， 加 酚 枉 指示 液 2 滴 ， 用 
氢 氧 化 钠 滴定 液 (0.02moML) 滴 定 至 pH 值 为 6.9 一 7.1( 用 
酸度 计 测 定 )， 记 录 消 耗 滴 定 液 的 体积 Vi (ml)， 而 后 加 碳酸 
氢 钠 0. 5g 与 稀 硫酸 10ml， 静 置 至 不 再 产生 二 氧化 碳 气体 为 
止 ， 加 碘化钾 1. 0g， 密 塞 ， 播 匀 ， 置 暗 处 放置 5 分 钟 ， 加 
淀粉 指示 液 1ml， 用 硫 代 硫酸 钠 滴 定 液 (0. 02mol/L) 滴 定 至 
终点 ， 记 录 消 耗 滴定 液 的 体积 V; (ml) 。 另 做 空白 试验 ， 分 
别 记 录 消 耗 的 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 02mol/L) 与 硫 代 硫 酸 钠 滴 
定 液 (0. 02mol/L) 的 体积 V, 与 VC(ml) ， 按 下 式 计 算 ， 即 得 。 


羟 两 氧 基 的 含量 (%) = (VM 一 KV;M,) x 2 x 100% 


式 中 为 空白 校正 系数 (MiV,)/(M2V'); 

W 为 供 试 品 消 耗 氢 氧化 钠 滴 定 液 (0.02mol/L) 的 体 
积 ，ml; 

V: 为 供 试 品 消耗 硫 代 硫 酸 钠 滴 定 液 (0. 02mol/L) 的 体 
积 ，ml; 

V, 为 空白 试验 消耗 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 02mol/L) 的 体 
积 ，ml; 

Vs 为 空白 试验 消耗 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 (0.02mol/L) 的 
体积 ，ml; 

WW 为 供 试 品 的 重量 ，g; 

Mi 为 氨 氧 化 钠 滴定 液 的 浓度 ，mol/L; 
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Mi 为 硫 代 硫酸 钠 滴 定 液 的 浓度 ，mol/L; 
0. 0751 为 关 丙 氧 基 (OCH:CHOHCH;) 的 毫 摩 尔 
质量 。 
2. 甲 氧 基 测 定 
仪器 装置 ”如 图 2。A 为 50ml 圆 底 烧 瓶 ， 侧 部 具 一 内 
径 为 mm 的 支管 供 导 人 二 氧化 碳 或 氮气 流 用 ; 瓶颈 垂直 装 
有 长 约 25cm、 内 径 为 9mm 的 直 形 空气 冷凝 管 耻 ， 其 上 端 弯 
曲 成 出 口 向 下 、 并 缩 为 内 径 2mm 的 玻璃 毛细 管 ， 浸 人 内 盛 
水 约 2ml 的 洗 气 瓶 B 中 ; 洗 气 瓶 具 出 口 为 一 内 径 约 7mm 的 
玻璃 管 ， 其 末端 为 内 径 4mm 可 拆 外 的 玻璃 管 ， 可 浸 人 两 个 
相连 接 的 接收 容器 C、D 中 的 第 一 个 容器 C 内 液 面 之 下 。 


图 2 甲 氧 基 测 定 仪器 装置 


测定 法 ” 取 干 燥 的 供 试 品 (相当 于 甲 氧 基 10mg)， 精 密 
称 定 ， 置 烧瓶 中 ， 加 熔融 的 苯酚 2. 5m] 与 氢 碘 酸 5ml， 连 接 
上 述 装置 ; 另 在 两 个 接收 容器 内 ， 分 别 加 入 10%% 醋酸 钾 的 
冰 醋 酸 溶液 6ml 与 4ml， 再 各 加 省 0. 2ml; 通过 支管 将 CO。 
或 N: 气流 缓慢 而 恒 速 地 (每 秒 1 一 2 个 气泡 为 宜 ) 通 人 烧瓶 ， 
缓 缓 加 热 使 温度 控制 在 恰 使 沸腾 液体 的 蒸气 上 升 至 冷凝 管 的 
半 高 度 ( 约 至 30 分 钟 使 油 液 温度 上 升 至 135 一 140C)， 在 此 
温度 下 通常 在 45 分 钟 可 完成 反应 (根据 供 试 品 的 性 质 而 定 ， 
如 果 供 试 品 中 含有 多 于 两 个 甲 氧 基 时 ， 加 热 时 间 应 延长 到 
1 一 3 小 时 ) 。 而 后 拆除 装置 ， 将 两 只 接收 容器 的 内 容 物 倾 人 
250ml 碘 瓶 (内 盛 25% 醋 酸 钠 溶 液 5ml) 中 ， 并 用 水 淋 洗 使 总 
体积 约 为 125ml， 加 入 甲酸 0. 3ml， 转 动 碘 瓶 至 溴 的 颜色 消 
失 ， 再 加 入 甲酸 0.6ml， 密 塞 振 摇 ， 使 过 量 的 省 完全 消失 ， 
放置 1 一 2 分 钟 ， 加 入 碘化钾 1. 0g 与 稀 硫酸 5ml， 用 硫 代 硫 
酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 
校正 。 每 lml 硫 代 硫酸 钠 滴 定 液 (0.1mol/L) 相 当 于 
0. 5172mg 的 甲 氧 基 。 

【注意 事项 】 

(1) 碘 甲烷 、 碘 乙 烷 和 2- 碘 丙烷 均 为 极 易 挥发 性 物质 ， 
应 在 进 样 前 ， 打 开 反 应 瓶 密封 盖 后 ， 立 即将 上 层 液体 移入 进 
样 瓶 ; 进 样 瓶 的 密封 性 应 良好 。 

(2) 碘 甲烷 、 碘 乙 烷 和 2- 碘 丙烷 均 应 避 光 保存 ， 放 置 过 
程 中 释放 出 碘 ， 使 溶液 颜色 逐渐 加 深 ， 每 次 测定 前 应 进行 纯 
度 标 化 ( 见 附 注 )， 含 量 计 算 时 应 进行 折算 。 


ea。 92 。 
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(3)57% 氨 碳酸 可 直接 从 市 场 购买 ， 也 可 取 市 售 的 氮 碘 
酸 试剂 置 于 全 玻璃 仪器 中 ， 加 适量 次 亚 磷酸 ， 使 氨 碘 酸 的 颜 
色 由 棕色 变 为 无 色 ， 加 热 ， 同 时 缓 缓 通信 人 氮气， 收集 126 一 
127C 的 馏分， 纯化 后 的 氢 碘 酸 贮藏 于 有 良好 密封 性 的 棕色 
玻璃 瓶 中 ， 充 氮 保 存 。 

【附注 】 碘 甲烷 、 碘 乙 烷 和 2- 碘 丙烷 的 标 化 

1. 纯度 测定 (气相 色谱 法 ) 避 光 操作 。 用 6% 氰 丙 基 茶 
基 -94%% 二 甲 基 硅 氧 烷 ( 或 极 性 相近 的 固定 液 ) 为 固定 液 的 毛 
细 管 柱 ; 起 始 温度 为 60'C ， 维 持 8 分 钟 ， 再 以 每 分 钟 10%C 
的 速率 升温 至 150C ， 维 持 10 分 钟 ; 进 样 口 温 度 为 200%C，; 
检测 器 [ 氢 火 焰 离 子 化 检测 (FID) 或 热 导 检测 (TCD)] 温度 
为 250'C。 取 本 品 lkl， 注 入 气相 色谱 仪 ， 记录 色 谱 图 ， 按 
峰 面积 归 一 化 法 计算 主峰 相对 百 分 含 量 ， 不 得 低 于 99. 5%。 

2. 含量 测定 (容量 法 ) ” 避 光 操作 。 取 乙醇 10ml， 置 
100ml 量 瓶 中 ， 精 密 称 定 ， 加 碘 甲 烷 ( 或 碘 乙 烷 ， 或 2- 碘 丙 
烷 )1. 0ml， 精 密 称 定 ， 用 乙醇 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ; 精密 量 取 
20ml， 置 100ml 量 瓶 中 ,精密 加 硝酸 银 滴定 液 (0. 1mol/L) 
50ml 与 硝酸 2ml， 时 时 振 摇 2 小 时 ， 避 光 ， 放 置 过 夜 ， 继 续 
时 时 振 摇 2 小 时 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 ， 滤 过 ， 弃 去 初 滤 
液 20ml， 精 密 量 取 续 滤液 50ml， 加 硫酸 铁 狠 指 示 液 2ml， 
用 硫 氰 酸 铵 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 ， 并 将 滴定 结果 用 空白 
试验 校正 。 每 lml 硝酸 银 滴 定 液 (0.1mol/L) 相 当 于 
14. 19meg 的 碘 甲 烷 (CH; 了 I)、15. 60mg 的 碘 乙 烷 (C: Hs; 了 或 
17. 00mg 的 2- 碘 丙烷 (C3H11I)， 含 砚 甲 烷 ( 或 碘 乙 烷 ， 或 2- 
碘 丙 烷 ) 不 得 低 于 98. 0% 。 
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液体 供 试 品 如 因 析出 硬 脂 发 生 浑浊 时 ， 应 先 置 50Y 的 
水 浴 上 加 热 ， 使 完全 熔化 成 澄清 液体 ; 加热 后 如 仍 显 浑浊 ， 
可 离心 沉降 或 用 干燥 的 保温 滤器 滤 过 使 浴 清 ; 将 得 到 的 澄清 
液体 搅 匀 ， 趁 其 尚未 凝固 ， 用 附 有 滴 管 的 称 量 瓶 或 附 有 玻 勺 
的 称 量 杯 ， 分 别称 取 下 述 各 项 检验 所 需 的 供 试 品 。 固 体 供 试 
品 应 先 在 不 高 于 其 熔点 10C 的 温度 下 熔化 ， 离 心 沉降 或 滤 
过 ， 再 依法 称 取 。 

相对 密度 的 测定 ”照相 对 密度 测定 法 (通则 0601) 测 定 。 

折光 率 的 测定 ” 照 折 光 率 测定 法 (通则 0622) 测 定 。 

熔点 的 测定 ” 照 熔 点 测定 法 (通则 0612 第 二 法 测定。 

脂肪 酸 凝 点 的 测定 〈1) 脂 肪 酸 的 提取 取 20%(g/g) 
氢 氧 化 钾 的 甘油 溶液 75g， 置 800ml 烧杯 中 ， 加 供 试 品 50g， 
于 150C 在 不 断 搅拌 下 皂 化 15 分 钟 ， 放 冷 至 约 100C， 加 和 
新 沸 的 水 500ml， 搅 匀 ， 缓 组 加 入 硫酸 溶液 (1 一 4)50ml， 加 
热 至 脂肪 酸 明显 分 离 为 一 个 透明 层 ; 趁 热 将 脂肪 酸 移 人 另 一 
烧杯 中 ， 用 新 煮沸 的 水 反复 洗涤 ， 至 洗 液 加 入 甲 基 橙 指示 液 
显 黄色 ， 趁 热 将 澄清 的 脂肪 酸 放 人 干燥 的 小 烧杯 中 ， 加 无 水 
乙醇 5ml， 搅 匀 ， 用 小 火 加 热 至 无 小 气泡 逸 出 ， 即 得 。 

〈2) 凝 点 的 测定 ” 取 按 上 法 制 成 的 干燥 脂肪 酸 ， 照 凝 点 
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测定 法 (通则 0613) 测 定 。 

酸 值 的 测定 ” 酸 值 系 指 中 和 脂肪 、 脂 肪 油 或 其 他 类 似 物 
质 lg 中 含有 的 游离 脂肪 酸 所 需 氨 氧化 钾 的 重量 (mg)， 但 在 
测定 时 可 采用 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 进 行 滴定 。 


除 另 有 规定 外 ， 按 表 中 规定 的 重量 ， 精 密 称 取 供 试 品 ， 
置 250ml 锥 形 瓶 中 ， 加 乙醇 -乙醚 (1 : 1)? 混 合 液 [ 临 用 前 加 
酚 栈 指示 液 1. 0ml1， 用 和 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (0. lmol/L) 调 至 微 显 
粉红 色 ] 50ml， 振 播 使 完全 溶解 (如 不 易 溶解 ， 可 缓慢 加 热 
回流 使 溶解 )， 用 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 ， 至 粉红 
色 持续 30 秒 不 褪 。 以 消耗 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. Imol/L) 的 体 
积 (ml) 为 A， 供 试 品 的 重量 (g) 为 WW， 照 下 式 计算 酸 值 .: 


供 试 品 的 酸 值 = 人 


滴定 酸 值 在 10 以 下 的 油脂 时 ， 可 用 10ml 的 半 微 量 滴 
定 管 。 

皂 化 值 的 测定 ” 皂 化 值 系 指 中 和 并 皂 化 脂肪 、 脂 肪 油 或 
其 他 类 似 物质 1g 中 含有 的 游离 酸 类 和 酯 类 所 需 氢 氧化 钾 的 
重量 (mg) 。 

取 供 试 品 适量 [其 重量 (g) 约 相当 于 250/ 供 试 品 的 最 大 
皂 化 值 ]， 精 密 称 定 ， 置 250ml 锥 形 瓶 中 精密 加 入 
0. 5mol/L 和 氨 氧 化 钾 乙 醇 溶液 25ml， 加 热 回 流 30 分 钟 ， 然 
后 用 乙醇 10ml 冲洗 冷凝 器 的 内 壁 和 塞 的 下 部 ， 加 酚 栈 指示 
液 1. 0ml， 用 盐酸 滴定 液 (0. 5moVL) 滴 定 剩 余 的 氨 氧 化 钾 ， 
至 溶液 的 粉红 色 刚 好 褪去 ， 加 热 至 沸 ， 如 溶液 又 出 现 粉红 
色 ， 再 滴定 至 粉红 色 刚 好 褪去 ; 同时 做 空白 试验 。 以 供 试 品 
消耗 的 盐酸 滴定 液 (0. 5mol/L) 的 体积 (ml) 为 A， 空 白 试验 
消耗 的 体积 (ml) 为 B， 供 试 品 的 重量 (g) 为 W， 照 下 式 计算 
皂 化 值 : 


供 试 品 的 皂 化 值 = 和 


羟 值 的 测定 ” 羟 值 系 指 供 试 品 lg 中 含有 的 羟基 ， 经 用 
下 法 酰 化 后 ， 所 需 氧 氧化 钾 的 重量 (mg) 。 


羟 值 
10~100 
100~150 
150~200 


羟 值 
200 一 250 
250 一 300 


除 另 有 规定 外 ， 按 表 中 规定 的 重量 ， 精 密 称 取 供 试 品 ， 
置 干燥 的 250ml 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 精 密 加 和 人 酰 化 剂 ( 取 对 甲 葵 
磺 酸 14. 4g， 置 500ml 锥 形 瓶 中 ， 加 乙酸 乙 酯 360ml， 振 所 
溶解 后 ， 缓 组 加 入 醋 栈 120ml， 播 匀 ， 放 置 3 日 后 备用 )5ml， 
用 吡啶 少许 湿润 瓶 塞 ， 稍 拧紧 ， 轻 轻 播 动 使 完全 溶解 ， 置 
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50C 士 1C 水 浴 中 25 分 钟 (每 10 分 钟 轻 轻 播 动 ) 后 ， 放 冷 ， 加 
吡啶 -水 (3 : 5)20ml，5 分 钟 后 加 甲 酚 红 - 靡 香草 酚 蓝 混合 指示 
液 8 一 10 滴 ， 用 氢 氧 化 钾 ( 或 所 氧化 钠 ) 滴 定 液 (ImoML) 滴 定 
至 溶液 显 灰 蓝 色 或 蓝 色 ; 同时 做 空白 试验 。 以 供 试 品 消耗 的 
氢 氧 化 钾 (或 氢 氧 化 钠 ) 滴定 液 (1molML) 的 体积 (ml) 为 A， 
空白 试验 消耗 的 体积 (ml) 为 B， 供 试 品 的 重量 (g) 为 W， 供 
试 品 的 酸 值 为 卫 ， 照 下 式 计算 羟 值 : 


供 试 品 的 羟 值 一 (BA X55.11D 


碘 值 的 测定 ” 碘 值 系 指 脂肪 、 脂 肪 油 或 其 他 类 似 物 质 
100g， 当 充分 卤化 时 所 需 的 碘 量 Cg) 。 

取 供 试 品 适量 [其 重量 (g) 约 相当 于 25/ 供 试 品 的 最 大 
碘 值 ]， 精 密 称 定 ， 置 250ml 的 干燥 碘 瓶 中 ， 加 三 毛 甲 烷 
10ml， 溶 解 后 ， 精 密 加 入 省 化 碘 溶液 25ml， 密 塞 ， 播 匀 ， 
在 暗 处 放置 30 分 钟 。 加 入 新 制 的 碘化钾 试 液 10ml 与 水 
100ml， 摇 匀 ， 用 硫 代 硫 酸 钠 滴 定 液 (0. 1Imol/L) 滴 定 剩余 的 
碘 ， 滴 定时 注意 充分 振 摇 ， 待 混合 液 的 棕色 变 为 淡 黄 色 ， 加 
淀粉 指示 液 1ml， 继 续 滴定 至 蓝 色 消失 ; 同时 做 空白 试验 。 
以 供 试 品 消耗 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 的 体积 (ml) 为 
A， 空 白 试验 消耗 的 体积 (ml) 为 B， 供 试 品 的 重量 (g) 为 W， 
照 下 式 计算 碘 值 : 

(B 一 A) X1.269 


供 试 品 的 碘 值 一 计 


过 氧化 值 的 测定 ”过 氧化 值 系 指 每 1000g 供 试 品 中 含有 
的 其 氧化 能 力 与 一 定量 的 氧 相 当 的 过 氧化 物 量 。 

除 另 有 规定 外 ， 取 供 试 品 5g， 精 密 称 定 ， 置 250ml 碘 瓶 
中 ， 加 三 所 甲烷- 冰 醋酸 (2 : 3) 混 合 液 30ml， 振 摇 溶 解 后 ， 加 
人 碘化钾 试 液 0. 5ml， 准 确 振 摇 茶 取 1 分 钟 ， 然 后 加 水 30ml， 
用 硫 代 硫酸 钠 滴 定 液 (0. 01moML) 滴 定 ， 滴 定时 ， 注 意 缓 慢 加 
人 滴定 液 ， 并 充分 振 摇 直至 黄色 几乎 消失 ， 加 淀粉 指示 液 
5ml， 继 续 滴定 并 充分 振 摇 至 蓝 色 消失 ， 同 时 做 空白 试验 。 空 
白 试 验 中 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 (0.01lmol/L) 的 消耗 量 不 得 过 
0. 1mi。 供 试 品 消 耗 硫 代 硫酸 钠 滴 定 液 (0.01lmol/L) 的 体积 
《ml) 为 A， 空 白 试验 消耗 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 (0.01mol/L) 的 
体积 (ml) 为 B， 供 试 品 的 重量 (g) 为 W， 照 下 式 计算 过 和 氧 
化 值 ; 


供 试 品 的 过 氧化 值 = 


加 热 试验 ” 取 供 试 品 约 50ml， 置 烧杯 中 ， 在 砂 浴 上 加 
热 至 280C ， 升 温 速 率 为 每 分 钟 上 升 10C， 观 察 油 的 颜色 和 
其 他 性 状 的 变化 。 

杂质 ” 取 供 试 品 约 20g&， 精 密 称 定 ， 置 锥 形 瓶 中 ， 加 石 
油 醚 ( 沸 程 60~90'C)20ml 使 溶解 ， 用 干燥 至 恒 重 的 垂 熔 玻 
璃 增 吉 滤 过 (如 溶液 不 易 泪 过 ， 可 添加 石油 醚 适量 )， 用 石油 
醚 洗 净 残 河和 滤器 ， 在 105C 干 燥 至 恒 重 ; 精密 称 定 ， 增 加 
的 重量 即 为 供 试 品 中 杂质 的 重量 。 

水 分 与 挥发 物 ” 取 供 试 品 约 5g， 置 干燥 至 恒 重 的 扁 形 
称 量 瓶 中 ， 精 密 称 定 ， 在 105 仿 干燥 40 分 钟 取出 ， 置 于 燥 
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器 内 放 冷 ， 精 密 称 定 重量 ， 再 在 105C 干燥 20 分 钟 ， 放 
冷 ， 精 密 称 定 重量 ， 至 连续 两 次 干燥 后 称 重 的 差异 不 超过 
0. 001g， 如 遇 重 量 增加 的 情况 ， 则 以 增 重 前 的 一 次 重量 为 
恒 重 。 减 失 的 重量 ， 即 为 供 试 品 中 含有 水 分 与 挥发 物 的 
重量 。 

【附注 】 

省 化 碘 溶 液 ” 取 研 细 的 碘 13.0g， 置 干燥 的 具 塞 玻 瓶 
中 ， 加 冰 醋 酸 1000ml1， 微 温 使 碘 完 全 溶解 ; 另 用 吸管 搬入 
法 量 取 省 2. 5ml( 或 在 通风 橱 中 称 取 7. 8g) ， 加 入 上 述 碘 溶液 
中 ， 揪 匀 ， 即 得 。 为 了 确定 加 省 量 是 否 合适 ， 可 在 加 省 前 精 
密 取出 20ml， 用 硫 代 硫酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 ， 记 下 
消耗 的 体积 (ml); 加 省 后 ， 播 匀 ， 再 精密 取出 20ml， 加 新 
制 的 碘化钾 试 液 10ml， 再 用 硫 代 硫酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 
滴定 ， 消 耗 的 体积 (ml) 应 略 小 于 加 溴 前 的 2 倍 。 

本 液 应 置 具 塞 玻 瓶 内 ， 密 塞 ， 在 瞳 处 保存 。 
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本 法 是 用 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401) 或 高 效 液 相 
色谱 法 (通则 0512) 测 定 维生素 A 及 其 制剂 中 维生素 A 的 含 
量 ， 以 单位 表示 ， 每 单位 相当 于 全 反 式 维生素 A 醋酸 酯 
0. 344ug 或 全 反 式 维生素 A 醇 0. 300pg。 

测定 应 在 半 上 暗室 中 尽快 进行 。 

第 一 法 (紫外 -可 见 分 光 光 度 法 ) 

由 于 维生素 A 制剂 中 含有 稀释 用 油 和 维生素 A 原料 药 
中 混 有 其 他 条 质 ， 采 用 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 测 得 的 吸光 度 
不 是 维生素 A 独 有 的 吸收 。 在 以 下 规定 的 条 件 下 ， 非 维 生 
素 A 物质 的 无 关 吸 收 所 引信 的 误差 可 以 用 校正 公式 校正 ， 
以 便 得 到 正确 结果 。 

校正 公式 采用 三 点 法 ， 除 其 中 一 点 是 在 吸收 轿 波 长 处 测 
得 外 ， 其 他 两 点 分 别 在 吸收 峰 两 侧 的 波长 处 测定 ， 因 此 仪器 
波长 应 准确 ， 在 测定 前 ， 应 对 仪器 波长 进行 校正 。 

测定 法 ” 取 供 试 品 适量 ， 精 密 称 定 ， 加 环 已 烷 溶 解 并 定 
量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 9 一 15 单位 的 溶液 ， 照 紫外 -可 见 分 
光 光 度 法 (通则 0401)， 测 定 其 吸收 蜂 的 波长 ， 并 在 下 表 所 
列 各 波长 处 测定 吸光 度 ， 计 算 各 吸光 度 与 波长 328nm 处 吸 
光度 的 比值 和 波长 328nm 处 的 El% 值 。 


0. 555 340 
0. 907 360 
1. 000 


吸光 度 比值 
0. 811 
0. 299 


316 


如 果 吸 收 峰 波长 在 326 一 329nm 之 间 ， 且 所 测 得 各 波长 
吸光 度 比值 不 超过 表 中 规定 的 士 0. 02， 可 用 下 式 计算 含量 ， 
每 1g 供 试 品 中 含有 的 维生素 A 的 单位 一 到 名 (328nm) X 1900 

如 果 吸 收 峰 波长 在 326~329nm 之 间 ， 但 所 测 得 的 各 波 
长 吸光 度 比值 超过 表 中 规定 值 的 土 0. 02， 应 按 下 式 求 出 校正 
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后 的 吸光 度 ， 然 后 再 计算 含量 : 
Asza《 校 正 ) = 3. 52(2Aszs 一 Asi6 一 Ass0) 

如 果 在 328nm 处 的 校正 吸光 度 与 未 校正 吸光 度 相差 不 
超过 士 3.0% ， 则 不 用 校正 ， 仍 以 未 经 校正 的 吸光 度 计算 
含量 。 

如 果 校 正 吸 光度 与 未 校正 吸光 度 相差 在 一 15% 至 一 3% 
之 间 ， 则 以 校正 吸光 度 计算 含量 。 

如 果 校 正 吸光 度 超出 未 校正 吸光 度 的 一 15% 至 一 3% 的 
范围 ,或 者 吸收 峰 波长 不 在 326 一 329nm 之 间 ， 则 供 试 品 须 
按 下 述 方法 测定 。 

另 精密 称 取 供 试 品 适量 ( 约 相当 于 维生素 A 总 量 500 单 
位 以 上 上， 重量 不 多 于 2g)， 置 皂 化 瓶 中 ， 加 乙醇 30ml 与 
50% 毛 氧化 钾 溶 液 3ml， 置 水 浴 中 煮沸 回流 30 分 钟 ， 冷 却 
后 ， 自 冷凝 管 顶 端 加 水 10ml 冲洗 冷凝 管内 部 管 壁 ,将 皂 化 
液 移 至 分 液 漏斗 中 (分 液 漏斗 活塞 涂 以 甘油 淀粉 润滑 剂 )， 皂 
化 瓶 用 水 60 一 100ml 分 数 次 洗涤 ， 洗 液 并 和 人 分 液 漏斗 中 ， 用 
不 含 过 氧化 物 的 乙醚 振 播 提取 4 次 ， 每 次 振 摇 约 5 分钟， 第 
一 次 60ml， 以 后 各 次 40ml， 合 并 乙醚 液 ， 用 水 洗涤 数 次 ， 
每 次 约 100ml， 洗 涤 应 缓 缓 旋 动 ， 避 免 乳 化 ， 直 至 水 层 遇 酚 
栈 指 示 液 不 再 显 红 色 ， 乙 醚 液 用 铺 有 脱脂 棉 与 无 水 硫酸 钠 的 
滤器 滤 过 ， 滤 器 用 乙醚 洗涤 ， 洗 液 与 乙醚 液 合并 ， 置 250ml 
量 瓶 中 ， 用 乙醚 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 ; 精密 量 取 适量 ， 置 兹 发 
四 内 ， 微 温 挥 去 乙醚， 迅速 加 异 丙 醇 溶 解 并 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 含 维生素 A 9 一 15 单位 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 
0401) ， 在 300nm、310nm、325nm 与 334nm 四 个 波长 处 测定 
豚 光 度 ， 并 测定 吸收 峰 的 波长 。 吸 收 峰 的 波长 应 在 323 一 
327nm 之 间 ， 且 300nm 波长 处 的 吸光 度 与 325nm 波长 处 的 吸 
光度 的 比值 应 不 超过 0.73， 按 下 式 计算 校正 吸光 度 : 

Aszs (校正 ) = 6. 815Aszs 一 2.555As1 一 4. 260Ass4 

每 1g 供 试 品 中 含有 的 维生素 A 的 单位 = El% (325nm， 
校正 ) X1830 

如 果 校 正 吸 光度 在 未 校正 吸光 度 的 97% 一 103% 之 间 ， 
则 仍 以 未 经 校正 的 吸光 度 计 算 含 量 。 

如 果 吸 收 峰 的 波长 不 在 323~327nm 之 间 ， 或 300nm 波 
长 处 的 吸光 度 与 325nm 波长 处 的 吸光 度 的 比值 超过 0. 73， 
则 应 自 上 述 皂 化 后 的 乙醚 提取 液 250ml 中 ， 另 精密 量 取 适量 
《相当 于 维生素 A 300 一 400 单位 )， 微 温 挥 去 乙醚 至 约 番 
5ml， 再 在 氮气 流下 吹 干 ， 立 即 精 密 加 入 甲醇 3ml， 溶 解 后 ， 
采用 维生素 DD 测定 法 (通则 0722) 第 二 法 项 下 的 净化 用 色谱 
系统 ， 精 密 量 取 溶解 后 溶液 500p1， 注 入 液 相 色谱 仪 ， 分 离 
并 准确 收集 含有 维生素 A 的 流出 液 ， 在 氮气 流下 吹 干 ， 而 
后 照 上 述 方 法 自 “ 迅 速 加 异 丙 醇 溶解 ”起 ， 依 法 操作 并 计算 
含量 。 

第 二 法 (高 效 液 相 色 谱 法 ) 

本 法 适用 于 维生素 A 醋酸 酯 原料 及 其 制剂 中 维生素 A 
的 含量 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 硅胶 为 填充 剂 ， 以 正 已 
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烷 - 异 丙 醇 (997 : 3) 为 流动 相 ， 检测 波长 为 325nm。 取 系统 
适用 性 试验 溶液 10pl， 注 人 液 相 色谱 仪 ， 调 整 色 谱系 统 ， 维 
生 素 A 醋酸 酯 峰 与 其 顺 式 异 构 体 峰 的 分 离 度 应 大 于 3.0。 精 
密 量 取 对 照 品 溶液 10py1， 注 人 液 相 色谱 仪 ， 连 续 进 样 5 次 ， 
主 成 分 蜂 面积 的 相对 标准 偏差 不 得 过 3. 0% 。 

系统 适用 性 试验 溶液 的 制备 ” 取 维 生 素 A 对 照 品 适量 
( 约 相当 于 维生素 A 醋酸 酯 300mg)， 置 烧杯 中 ， 加 入 碘 试 
液 0.2ml,， 混 名， 放置 约 10 分 钟 ， 定 量 转移 至 200ml 量 瓶 
中 ， 用 正己 烷 稀 释 至 刻度 ， 摇 名， 精密 量 取 lml， 置 100ml 
量 瓶 中 ， 用 正己 烷 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

测定 法 ”精密 称 取 供 试 品 适量 ( 约 相当 于 15mg 维生素 
A 醋酸 酯 )， 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 正己 烷 稀 释 至 刻度 ， 氮 勾 ， 
精密 量 取 5ml， 置 50ml 量 瓶 中 ， 用 正己 烷 稀释 至 刻度 ， 播 
名， 作为 供 试 品 溶液 。 另 精密 称 取 维 生 素 A 对 照 品 适量 ， 
同 法 制 成 对 照 品 溶液 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 
10pl， 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色 谱 图 ， 按 外 标 法 以 峰 面 
积 计 算 ， 即 得 。 

【附注 】 

(1) 甘 油 淀粉 润滑 剂 ” 取 甘油 22g， 加 入 可 溶性 淀粉 9g， 
加 热 至 140C ， 保 持 30 分 钟 并 不 断 搅拌 ， 放 冷 ， 即 得 。 

(2) 不 含 过 氧化 物 的 乙醚 ” 照 麻醉 乙醚 项 下 的 过 氧化 物 
检查 ， 如 不 符合 规定 ， 可 用 5%% 硫 代 硫 酸 钠 溶液 振 播 ， 静 
置 , 分 取 乙 酸 层 ， 再 用 水 振 摇 洗 淋 1 次 ， 重 燕 ， 弃 去 首尾 
5% 部 分 ， 馏 出 的 乙醚 再 检查 过 氧化 物 ， 应 符合 规定 。 

(3) 若 维生素 A 对 照 品 中 含有 维生素 A 醋酸 酯 顺 式 异 构 
体 ， 则 可 直接 以 对 照 品 溶液 作为 系统 适用 性 溶液 ， 不 必 再 做 
破坏 性 实验 。 
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本 法 系 用 高 效 液 相 色 谱 法 (通则 0512) 测 定 维生素 D( 包 
括 维生素 D, 和 维生素 D,， 下 同 ) 及 其 制剂 、 维 生 素 AD 制 
剂 或 鱼肝油 中 所 含 维生素 D 及 前 维生素 D 经 折算 成 维生素 
D 的 总 量 ， 以 单位 表示 ， 每 单位 相当 于 维生素 D 0. 025pg。 

测定 应 在 半 暗 室 中 及 避免 氧化 的 情况 下 进行 。 

无 维生素 A 醇 及 其 他 杂质 干扰 的 供 试 品 可 用 第 一 法 测 
定 ， 否 则 应 按 第 二 法 处 理 后 测定 ; 如 果 按 第 二 法 处 理 后 ， 前 
维生素 D 峰 仍 受 杂质 干扰 ， 仅 有 维生素 D 峰 可 以 分 离 时 ， 
则 应 按 第 三 法 测定 。 

第 一 法 

对 照 品 贮备 溶液 的 制备 ”根据 各 制剂 中 所 含 维生素 D 
的 成 分 ， 精 密 称 取 相应 的 维生素 D, 或 D, 对 照 品 25mg， 置 
100ml 棕 色 量 瓶 中 ， 加 异 辛 烷 80ml， 避 免 加 热 ， 超 声 处 理 1 
分 钟 使 完全 溶解 ， 用 异 辛 烷 稀释 至 刻度 ， 扬 名， 作为 贮备 溶 
液 (1); 精密 量 取 5ml， 置 50ml 棕色 量 瓶 中 ， 用 异 辛 烷 稀释 
至 刻度 ， 播 匀 ， 充 氨 密 塞 ， 吉 光 ，0C 以 下 保存 ， 作 为 贮备 
溶液 (2 。 
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测定 维生素 D; 时 ， 应 另 取 维生素 D; 对 照 品 25mg， 同 
法 制 成 维生素 Ds 对 照 品 贮备 溶液 ， 供 系统 适用 性 试验 用 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 硅胶 为 填充 剂 ， 以 正己 
烷 -正成 酿 (997 : 3) 为 流动 相 ; 检测 波长 为 254nm。 量 取 维 
生 素 D; 对 照 品 贮备 溶液 (1)5ml， 置 具 塞 玻璃 容器 中 ， 通 氮 
后 密 塞 ， 置 90 人 水 浴 中 加 热 1 小时， 取出， 迅速 冷却 ， 加 
正 已 烷 sml， 播 匀 ， 置 lcm 具 塞 石英 吸收 池 中 ， 在 2 支 8W 
主 波 长 分 别 为 254nm 和 365nm 的 紫外 光 灯 下 ， 将 石英 吸收 
池 和 斜 放 成 45"， 并 距 灯 管 5~6cm， 照 射 5 分 钟 ， 使 洲 液 中 含 
有 前 维生素 D; 、 反 式 维生素 D: 、 维 生 素 D; 和 速 盆 醇 Di ; 
量 取 该 溶液 注 人 液 相 色谱 仪 ， 进 样 5 次 ， 记 录 蜂 面积 ， 维 生 
素 D; 峰 的 相对 标准 偏差 应 不 大 于 2.0%%;， 前 维生素 Das 峰 
(与 维生素 Ds 相对 保留 时 间 约 为 0.5) 与 反 式 维生素 D， 蜂 
(与 维生素 Ds 相对 保留 时 间 约 为 0.6) 以 及 维生素 D, 蜂 与 速 
省 醇 D; 峰 ( 与 维生素 D; 相对 保留 时 间 约 为 1.1) 的 分 离 度 均 
应 大 于 1.0。 

校正 因子 测定 ”精密 量 取 对 照 品 贮备 溶液 (2)5ml， 置 
50ml 量 瓶 中 ， 用 正己 烷 稀释 至 刻度 ， 播 义 ， 作 为 对 照 品 深 
液 ; 取 10pl 注 人 液 相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 计算 维生素 D 
的 校正 因子 六 。 

fi=a/A 
式 中 ci 为 维生素 D 对 照 品 溶液 的 浓度 ，pg/ml; 
Ai: 为 对 照 品 溶液 色谱 图 中 维生素 D 峰 的 蜂 面积 。 

另 精密 量 取 对 照 品 贮备 溶液 (2)5ml， 置 50ml 量 瓶 中 ， 
加 2，6- 二 坡 丁 基 对 甲 酚 结 晶 1 粒 ， 通 氮 排 除 空气 后 ， 密 塞 ， 
置 90C 水 浴 中 加 热 1.5 小 时 ， 取 出 ,迅速 冷却 ， 用 正己 烷 
稀释 至 刻度 ， 摇 名， 作为 混合 对 照 品 溶液 ; 取 10pl 注入 液 
相 色 谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 计 算 前 维生素 D 的 校正 因子 fs。 

fi= (a — fiA)/A; 
式 中 ci 为 有 测定 项 下 维生素 D 对 照 品 溶液 的 浓度 ， 
pg/ml; 
万 为 维生素 D 的 校正 因子 ， 
Ai 为 混合 对 照 品 溶液 色谱 图 中 维生素 D 峰 的 峰 
面积 ; 
A; 为 混合 对 照 品 溶液 色谱 图 中 前 维生素 D 峰 的 峰 
面积 。 

测定 法 ” 取 该 制剂 项 下 制备 的 供 试 品 溶液 进行 测定 ， 按 
下 列 公 式 计算 维生素 D 及 前 维生素 D 折算 成 维生素 D 的 总 
量 (c,)。 

GG= fiAut fiAz 
式 中 人 i 为 维生素 D 峰 的 话 面 积 ， 
Ai 为 前 维生素 D 峰 的 峰 面积 。 

第 二 法 

供 试 品 溶液 A 的 制备 ”精密 称 取 供 试 品 适量 (相当 于 维 
生 素 D 总 量 600 单位 以 上 ， 重 量 不 超过 2.0g)， 置 皂 化 瓶 
中 ， 加 乙醇 30ml、 维 生 素 C 0. 2g 与 50%% 氢 氧化 钾 溶 液 3ml 
[车 供 试 量 为 3g， 则 加 50% 氢 氧化 钾 溶 液 4mlj]， 置 水 浴 上 
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加 热 回 流 30 分 钟 ， 冷 却 后 ， 自 冷 谋 管 顶 端 加 水 10ml 冲洗 冷 
凝 管内 壁 ， 将 皂 化 液 移 至 分 液 漏斗 中 ， 皂 化 瓶 用 水 60 一 
100ml 分 数 次 洗 桨 ， 洗 液 并 入 分 液 漏 斗 中 ， 用 不 含 过 氧化 物 
的 乙醚 振 摇 提取 3 次 ,第 一 次 60ml， 以 后 每 次 40ml， 合 并 
乙醚 液 ， 用 水 洗涤 数 次 ， 每 次 约 100ml， 洗 涤 时 应 缓 缓 旋 
动 ， 避 免 乳 化 ， 直 至 水 层 遇 酚 本 指示 液 不 再 显 红色 ， 静 置 ， 
分 取 乙 醚 提取 液 ， 加 和 干燥 滤纸 条 少许 振 播 除 去 乙醚 提取 液 
中 残留 的 水 分 ， 分 液 漏斗 及 滤纸 条 再 用 少量 乙醚 洗涤 ， 洗 液 
与 提取 液 合并 ， 置 具 塞 圆 底 烧 瓶 中 ， 在 水 浴 上 低温 蒸发 至 约 
5ml， 再 用 氮气 流 吹 干 ， 迅 速 精密 加 入 甲醇 3ml， 密 塞 ， 超 
声 处 理 助 深 后 ， 移 人 离心 管 中 ， 离 心 ， 取 上 清 液 作为 供 试 品 
溶液 A。 

净化 用 色谱 系统 分 离 收 集 维生素 D 精密 量 取 上 述 供 试 
品 溶液 A 500p1l， 注 入 以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅 胶 为 填充 剂 的 
液 相 色谱 柱 ， 以 甲醇 - 乙 有 睛 -水 (50 : 50 : 2) 为 流动 相 进 行 分 
离 ， 检 测 波长 为 254nm， 记 录 色 谱 图 ， 维生素 D 与 前 维 生 
索 DD 应 为 重合 峰 ， 并 能 与 维生素 A 及 其 他 杂质 分 开 。 准 确 
收集 含有 维生素 D 及 前 维生素 D 混合 物 的 全 部 流出 液 ， 置 
具 塞 圆 底 烧 瓶 中 ， 用 氮气 流 迅速 吹 干 ， 精 密 加 入 正己 烷 溶液 
适量 ,使 每 lml 中 含 维生素 D 50 一 140 单位 ， 密 塞 ， 超 声 处 
理 使 溶解 ， 妈 得 供 试 品 溶液 B。 

测定 法 ” 取 供 试 品 溶液 B， 照 第 一 法 进行 含量 测定 ， 进 
样 量 为 100~200p1。 

第 三 法 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 该 制剂 项 下 制备 的 供 试 品 溶液 
A， 按 上 述 第 二 法 净化 用 色谱 系统 分 离 维生素 D 项 下 的 方法 
处 理 ， 至 “用 氮气 流 迅速 吹 干 ” 后 ， 加 入 异 辛 烷 2ml 溶解 ， 
通 氨 排 除 空气 后 ， 密 塞 ， 置 90'C 水浴 中 ， 加 热 1.5 小 时 后 ， 
立即 通气 在 2 分 钟 内 吹 干 ， 迅 速 精密 加 入 正己 烷 2ml， 溶 解 
后 ， 即 得 供 试 品 溶液 C。 

对 照 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 对 照 品 贮备 溶液 (1) 适 量 ， 
加 蜡 辛 烷 定量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 维生素 D 50 单位 ， 精 密 
量 取 2ml， 置 具 塞 圆 底 烧瓶 中 ， 照 供 试 品 溶液 制备 项 下 的 方 
法 ， 自 “ 通 氮 排除 空气 后 ”起 ， 依 法 操作 ， 得 对 照 品 溶液 。 

测定 法 ” 照 第 一 法 项 下 的 色谱 条 件 ， 精 密 量 取 对 照 品 溶 
液 与 供 试 品 溶液 C 各 200pl， 注 入 液 相 色 谱 仪 ， 记 录 色 谱 
图 ， 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 维生素 D 的 含量 。 
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组 成 蛋白 质 的 基本 单位 是 氨基 酸 ， 氨基酸 通过 脱水 缩合 
形成 肽 链 ， 蛋 白质 是 一 条 或 多 条 多 肽 链 组 成 的 生物 大 分 子 。 
不 同 品种 应 针对 自身 蛋白 质 特性 选择 适宜 的 测定 方法 并 做 相 
应 方法 学 验证 ， 同 时 应 尽 可 能 选用 与 待 测定 品种 蛋白 质 结构 
相同 或 相近 的 蛋白 质 作 对 照 品 。 

第 一 法 ” 凯 氏 定 氮 法 

本 法 系 依据 蛋白 质 为 含 氮 的 有 机 化 合 物 ， 当 与 硫酸 和 硫 
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酸 铜 、 硫 酸 钾 一 同 加热 消 化 时 使 蛋白 质 分 解 ， 分 解 的 氨 与 硫 
酸 结 合生 成 硫酸 儿 。 然 后 碱 化 蒸 饮 使 氨 游 离 ， 用 确 酸 液 吸 收 
后 以 硫酸 滴定 液 滴定 ， 根 据 酸 的 消耗 量 算出 含 气量 ， 再 将 含 
氨 量 乘 以 换算 系数 ， 即 为 蛋白 质 的 含量 。 

本 法 灵敏 度 较 低 ， 适 用 于 0. 2 一 2. 0mg 氮 的 测定 。 氮 转 
化 成 蛋白 质 的 换算 系数 因 和 蛋白质 中 所 含 氨基 酸 的 结构 差异 会 
稍 有 区 别 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 照 各 品种 项 下 规定 的 方法 制备 ， 生 
物 制品 按 如 下 方法 操作 。 

精密 量 取 供 试 品 (如 供 试 品 为 冻 干 制剂 或 固体 粉末 时 ， 
应 复 溶 后 量 取 ) 适 量 ， 用 0.9% 毛 化 钠 溶液 定量 稀释 ， 制 成 
每 1ml 中 含 氮 量 约 1mg 的 溶液 ， 精 密 量 取 1ml， 作 为 总 氮 供 
试 品 溶液 进行 测定 。 非 蛋白 氮 供 试 品 溶液 的 制备 ， 除 另 有 规 
定 外 ， 照 附注 项 下 钨 酸 沉淀 法 操作 ， 即 得 。 

测定 法 ” 除 男 有 规定 外 ， 按 测定 法 (1) 操 作 ， 生 物 制品 
按 测 定 法 (2) 操 作 。 

(1) 本 测定 法 适用 于 不 含 无 机 含 氨 物质 及 有 机 非 蛋 白质 
含 氮 物 质 的 供 试 品 。 精 密 量 取 各 品种 项 下 规定 的 供 试 品 溶液 
适量 ， 置 凯 氏 定 氨 瓶 中 ， 照 氨 测 定 法 (通则 0704 第 二 法 或 第 
三 法 ) 测 定 供 试 品 溶液 的 含 氨 量 。 除 另 有 规定 外 ， 氮 转换 为 
蛋白 质 的 换算 系数 为 6. 25 。 

(2) 本 测定 法 适用 于 添加 无 机 含 氮 物 质 及 有 机 非 蛋 白质 
含 氮 物 质 的 供 试 品 。 除 男 有 规定 外 ， 精 密 量 取 各 品种 项 下 规 
定 的 总 氮 及 非 蛋 白 氮 供 试 品 溶液 适量 ,分 别 置 凯 氏 定 氮 撼 
中 ， 照 氮 测 定 法 (通则 0704 第 二 法 或 第 三 法 ) 测 定 ， 以 总 氮 
量 减 去 非 蛋 白 氨 量 即 为 供 试 品 溶液 的 含 氮 量 。 除 另 有 规定 
外 ， 氮 转换 为 蛋白 质 的 换算 系数 为 6. 25。 

【附注 】 非 蛋白 氮 供 试 品 溶液 制备 常用 方法 

钨 酸 沉淀 法 ”精密 量 取 供 试 品 ( 如 供 试 品 为 冻 干 制剂 或 
固体 粉 未 时 ， 应 复 溶 后 量 取 ) 适 量 ( 蛋 白质 含 量 不 高 于 
0.2g)， 置 20ml 量 瓶 中 ， 加 水 10ml， 加 10% 忽 酸 钠 溶液 
2. 0ml，0. 33mol/L 硫酸 溶液 2ml， 加 水 至 刻度 。 或 精密 量 
取 上 述 供 试 品 2ml， 加 水 14. 0ml，10% 锦 酸 钠 溶液 2. 0ml， 
0. 33mol/L 硫酸 溶液 2. 0ml。 摇 勾 ， 静 置 30 分 钟 ， 滤 过 ， 弃 
去 初 滤液 ， 取 续 滤 液 ， 即 得 (可 依据 蛋白 质 浓 度 适当 调整 
10% 忽 酸 钠 溶 液 及 0. 33mol/L 硫酸 溶液 用 量 ， 使 钨 酸 终 浓 
度 保持 1%)。 

三 氮 醋 酸 沉淀 法 ”精密 量 取 供 试 品 ( 如 供 试 品 为 冻 干 制 
剂 或 固体 粉末 时 ， 应 复 溶 后 量 取 ) 适 量 ( 蛋 白质 含量 6 一 
12mg) ， 加 等 体积 的 10% 三 氰 醋酸 溶液 ， 混 匀 ， 静 置 30 分 
钟 ， 滤 过 ， 弃 去 初 滤液 ， 取 续 滤 液 ， 即 得 (可 依据 蛋白 质 浓 
度 适当 调整 10% 三 氯 醋酸 溶 液 用 量 ， 使 三 氯 醋酸 终 浓度 保 
持 5%)。 

第 二 法 “” 柱 林 酚 法 (Lowry 法 ) 

本 法 系 依据 蛋白 质 分子 中 含有 的 肽 键 在 碱 性 溶液 中 与 
Cu 整合 形成 蛋白 质 - 铜 复合 物 ， 此 复合 物 使 酚 试剂 的 磷 钼 
酸 还 原 ， 产 生 蓝 色 化 合 物 ， 同 时 在 碱 性 条 件 下 酚 试 剂 易 被 
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蛋白 质 中 酷 氨 酸 、 色 氨 酸 、 半 胱 氨 酸 还 原 呈 蓝 色 反 应 。 在 
一 定 范围 内 其 颜色 深浅 与 蛋白 质 浓度 呈正 比 ， 以 蛋白 质 对 
照 品 溶液 作 标准 曲线 ,采用 比 色 法 测定 供 试 品 中 蛋白 质 的 
合 量 。 

本 法 灵敏 度 高 ， 测 定 范围 为 20~250pg。 但 对 本 法 产生 
干扰 的 物质 较 多 ， 对 双 缩 腺 反应 产生 干扰 的 离子 ， 同 样 容易 
干扰 福 林 酚 反 应 ， 且 影响 更 大 。 如 还 原 物 质 、 酚 类 、 枸 梅 
酸 、 硫 酸 匀 、 三 羟 甲 基 氨 基 甲 烷 缓冲 液 、 甘 氨 酸 、 糖 类 、 甘 
油 等 均 有 干扰 作用 。 

除 另 有 规定 外 ， 按 方法 1 操作 ; 如 有 干扰 物质 时 ， 除 另 
有 规定 外 ， 按 方法 2 操作 并 需 经 方法 学 验证 。 

方法 1: 

试剂 ” 碱 性 铜 试 液 ” 取 和 氢气 化 钠 10g， 碳酸 钠 50g， 加 
水 400ml 使 溶解 ， 作 为 甲 液 ， 取 酒石酸 钾 0. 5g， 加 水 50ml 
使 溶解 ， 另 取 硫 酸 铀 0.25g， 加 水 30ml 使 溶解 ， 将 两 液 混 
合作 为 乙 液 。 临 用 前 ， 合 并 甲 、 乙 液 ， 并 加 水 至 500ml。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 除 另 有 规定 外 ， 取 血清 白 蛋 白 ( 牛 ) 
对 照 品 或 蛋白 质 含量 测定 国家 标准 品 ， 加 水 溶解 并 制 成 每 
lml 中 含 0. 2mg 的 溶液 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 照 各 品种 项 下 规定 的 方法 制备 (和 蛋 
白质 浓度 应 与 对 照 品 溶液 基本 一 致 )。 

测定 法 ”精密 量 取 对 照 品 溶液 0. 0ml、0. 2ml、0. 4ml、 
0.6ml、0. 8ml、1, 0ml( 对 照 品 溶液 取 用 量 可 在 本 法 测定 范 
围 内 进行 适当 调整 )， 分 别 置 具 塞 试管 中 ， 各 加 水 至 1. 0ml， 
再 分 别 加 入 碱 性 铜 试 液 1. 0ml， 播 匀 ， 室 温 放 置 10 分 钟 ， 
各 加 人 福 林 酚 试 液 [ 取 福 林 试 液 中 的 贮备 液 (2mol/L 酸 浓 
度 )1 一 16] 4.0mj， 立 即 混 匀 ， 室温 放置 30 分 钟 ， 照 紫外 - 
可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 在 650nm 的 波长 处 测定 吸光 
度 ; 同时 以 0 号 管 作为 空白 。 以 对 照 品 溶液 浓度 与 其 相对 应 
的 吸光 度 计算 线性 回归 方程 。 另 精密 量 取 供 试 品 溶液 适量 ， 
同 法 测定 。 从 线性 回归 方程 计算 供 试 品 溶液 中 的 蛋白 质 浓 
度 ， 并 冬 以 稀释 倍数 ， 即 得 。 

方法 2: 

测定 前 将 脱氧 胆 酸 盐 -三 氯 醋酸 加 入 样品 中 ， 通 过 将 蛋 
白质 沉淀 来 去 除 干扰 物质 。 这 种 方法 也 可 用 于 将 稀 溶液 中 的 
蛋白 质 浓 集 。 

试剂 试 液 A 取 1% 和 氢 氧 化 钠 溶液 200ml 与 5% 碳 酸 
钠 溶液 200ml 混合 ， 加 水 稀释 至 500ml。 

试 液 B 取 2.98% 二 水 合 酒石酸 二 钠 溶 液 100ml 与 
1.25% 硫 酸 铜 溶 液 100ml 混合 ， 加 水 稀释 至 250ml， 临 用 
新 制 。 

试 液 C 取 试 液 A 与 试 液 B 按 50:1 的 比例 混合 ， 临 用 
新 制 。 

福 林 酚 试 液 ” 取 福 林 试 液 中 的 贮备 液 (2mol/L 酸 浓度 ) 
1->2( 所 配 得 的 福 林 酚 试 液 应 满足 以 下 要 求 : 取 供 试 品 溶液 
lml， 加 试 液 C 5ml 和 配 好 的 福 林 酚 试 液 0. 5ml， 所 得 溶液 
的 pH 值 应 为 10. 3 土 0. 3。 若 溶液 pH 值 超出 范围 ， 应 适当 
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调整 福 林 酚 试 液 的 稀释 倍数 )。 
去 氧 胆 酸 钠 试 液 ” 取 去 氧 胆 酸 钠 适 量 ， 枯 水 制 成 每 Iml 
中 含 1. 5mg 的 溶液 。 


对 照 品 溶液 的 制备 ” 除 男 有 规定 外 ， 取 血清 白 蛋 白 ( 牛 》 
对 照 品 或 蛋白 质 含量 测定 国家 标准 品 适量 ， 加 水 分 别 制 成 每 
lml 中 会 0.00mg、0.0lmg、0.02mg、0.03mg、0.04mg、 
0. 05mg 的 溶液 (对 照 品 溶液 浓度 可 在 本 法 测定 范围 内 进行 适 
当 调 整 )。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 照 各 品种 项 下 规定 的 方法 制备 (和 蛋 
白质 浓度 应 与 对 照 铝 溶液 基本 一 致 )。 

测定 法 ”精密 量 取 各 对 照 品 溶液 1. 0ml， 分别 置 玻璃 试 
管 中 ， 加 人 去 氧 胆 酸 钠 试 液 0. 1ml， 涡 旋 混 名， 室温 放置 10 
分 钟 ， 加 入 72% 三 握 醋 酸 溶 液 0. 1ml， 涡 旋 混 匀 ， 在 3000g 
条 件 下 离心 30 分 钟 ， 轻 轻 倒 出 上 清 液 ， 用 吸管 将 剩余 液体 
移 除 。 蛋 白质 沉淀 用 试 液 C lml 复 溶 后 ， 再 加 入 试 液 C 
5ml， 混 匀 ， 室 温 放 置 10 分 钟 ， 加 入 福 林 酚 试 液 0. 5ml， 立 
即 混 匀 ， 室 温 放置 30 分 钟 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 
0401)， 在 750nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ; 同时 以 0 号 管 作为 
空白 。 以 对 照 品 溶液 浓度 与 其 相对 应 的 吸光 度 计算 线性 回归 
方程 。 另 精密 量 取 供 试 品 溶液 1, 0ml， 同 法 测定 。 从 线性 回 
归 方 程 计算 供 试 品 溶液 中 的 蛋白 质 浓度 ， 并 乘 以 稀释 倍数 ， 
即 得 。 

第 三 法 ” 双 缩 脲 法 

本 法 系 依据 蛋白 质 分 子 中 含有 的 两 个 以 上 上 肽 键 在 碱 性 溶 
液 中 与 Cu*' 形 成 紫红 色 络 合 物 ， 在 一 定 范围 内 其 颜色 深浅 
与 蛋白 质 浓 度 呈 正比 ， 以 蛋白 质 对 照 品 溶液 作 标准 曲线 ， 采 
用 比 色 法 测定 供 试 品 中 蛋白 质 的 含量 。 

本 法 快速 、 灵 敏 度 低 ， 测 定 范 围 通 常 可 达 1 一 10mg。 本 
法 干扰 测定 的 物质 主要 有 硫酸 铵 、 三 卷 甲 基 和 氨基 甲烷 缓冲 液 
和 某 些 氨基 酸 等 。 

试剂 ” 双 缩 脲 试 液 ” 取 硫酸 铜 1. 5g、 酒 石 酸 钾 钠 6. 0g 
和 碘化钾 5. 0g， 加 水 500ml 使 溶解 ， 边 搅拌 边 加 入 10%% 氢 
氧化 钠 溶 液 300ml， 用 水 稀释 至 1000ml， 混 匀 ， 即 得 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 除 另 有 规定 外 ， 取 血清 白 蛋白 ( 牛 ) 
对 照 品 或 蛋白 质 含量 测定 国家 标准 品 ， 加 水 溶解 并 制 成 每 
lml 中 含 10mg 的 溶液 。 

供 试 品 溶 液 的 制备 ” 照 各 品种 项 下 规定 的 方法 制备 (和 蛋 
白质 浓度 应 与 对 照 品 溶液 基本 一 致 ) 。 

测定 法 ”精密 量 取 对 照 品 溶液 0.0ml、0. 2ml、0. 4ml、 
0. 6ml、0. 8ml、1. 0ml( 对 照 品 溶液 取 用 量 可 在 本 法 测定 范 
围 内 进行 适当 调整 )， 分 别 置 具 塞 试管 中 ， 各 加 水 至 1. 0ml， 
再 分 别 加 人 双 缩 脲 试 液 4. 0ml， 立 即 混 匀 ， 室 温 放置 30 分 
钟 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 在 540nm 的 波长 
处 测定 吸光 度 ; 同时 以 0 号 管 作 为 空白 。 以 对 照 品 溶液 浓度 
与 其 相对 应 的 吸光 度 计 算 线 性 回归 方程 。 另 精密 量 取 供 试 品 
溶液 适量 ， 同 法 操作 。 从 线性 回归 方程 计算 供 试 品 溶液 中 的 
蛋白 质 浓度 ， 并 乘 以 稀释 倍数 ， 即 得 。 
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第 四 法 2,2“- 联 唑 啉 -4,4 -二 羧 酸 法 (BCA 法 ) 

本 法 系 依据 蛋白 质 分 子 在 碱 性 溶液 中 将 Cu' 还 原 为 
Cu+ ，2,2 - 联 唑 啉 -4,4 -二 羧 酸 (BCA) 与 Cu+ 结合 形成 紫色 
复合 物 ， 在 一 定 范围 内 其 颜色 深浅 与 蛋白 质 浓度 呈正 比 ， 以 
蛋白 质 对 照 品 溶液 作 标准 曲线 ， 采 用 比 色 法 测定 供 试 品 中 和 蛋 
白质 的 含量 。 

本 法 灵敏 度 较 高 ， 测 定 范围 可 达 80 一 400kg。 本 法 测定 
的 供 试 品 中 不 能 有 还 原 剂 和 铜 整合 物 ， 否 则 干扰 测定 。 

试剂 ” 铀 -BCA 试 液 ” 取 2,2"- 联 座 啉 -4,4"- 二 法 酸 钠 
1g， 无 水 碳酸 钠 2g， 酒 石 酸 钠 0.16g， 氢 氧化 钠 0. 4g 与 碳 
酸 氢 钠 0.95g， 加 水 使 溶解 成 100ml， 调节 pH 值 至 11. 25， 
作为 甲 液 ; 另 取 4%% 硫酸 铜 溶液 作为 乙 液 。 临 用 前 取 甲 液 
100ml， 加 入 乙 液 2m1， 混 匀 ， 即 得 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 除 另 有 规定 外 ， 取 血清 白 蛋白 ( 牛 ) 
对 照 品 或 蛋白 质 含量 测定 国家 标准 品 ， 加 水 溶解 并 制 成 每 
lml 中 含 0. 8mg 的 溶液 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 照 各 品种 项 下 规定 的 方法 制备 (和 蛋 
白质 浓度 应 与 对 照 品 溶液 基本 一 致 ) 。 

测定 法 ”精密 量 取 对 照 品 溶液 0. 0ml、0. lml、0. 2ml、 
0. 3ml、0. 4ml、0. 5ml( 对 照 品 溶液 取 用 量 可 在 本 法 测定 范 
国内 进行 适当 调整 )， 分 别 置 具 塞 试管 中 ， 各 加 水 至 0. 5ml， 
再 分 别 加 入 铀 -BCA 试 液 10. 0ml， 立 即 混 色 ， 置 37 包 水 浴 中 
保温 30 分 钟 ， 放 冷 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 
立即 在 562nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ; 同时 以 0 号 管 作为 空白 。 
以 对 照 品 溶液 浓度 与 其 相对 应 的 吸光 度 计 算 线 性 回归 方程 。 
另 精 密 量 取 供 试 品 溶液 适量 ， 同 法 测定 。 从 线性 回归 方程 计 
算 供 试 品 溶液 中 的 蛋白 质 浓度 ， 并 乘 以 稀释 倍数 ， 即 得 。 

第 五 法 ” 考 马 斯 亮 蓝 法 {Bradford 法 ) 

本 法 系 依 据 在 酸性 溶液 中 考 马 斯 亮 蓝 G250 与 蛋白 质 分 子 
中 的 碱 性 氨基 酸 ( 精 氨 酸 ) 和 芳香 族 氨 基 酸 结合 形成 蓝 色 复合 物 ， 
在 一 定 范围 内 其 颜色 深浅 与 蛋白 质 浓度 呈正 比 ， 以 蛋白 质 对 昭 
品 溶液 作 标准 曲线 ， 采 用 比 色 法 测定 供 试 品 中 蛋白 质 的 含量 。 

本 法 灵敏 度 高 ， 通 常 可 测定 1 一 200pg 的 蛋白 质量 。 本 
法 主要 的 干扰 物质 有 去 污 剂 、Triton X-100、 十 二 烷 基 硫酸 
钠 (SDS) 等 ， 供 试 品 缓冲 液 呈 强 碱 性 时 也 会 影响 显 色 。 

试剂 ”酸性 染色 液 ” 取 考 马 斯 亮 蓝 G250 0.1g， 加 乙醇 
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50ml 溶解 后 ， 加 磷酸 100ml， 加 水 稀释 至 1000ml， 混 匀 。 
滤 过 ， 取 滤液 ， 即 得 。 本 试剂 应 置 棕色 瓶 内 ， 如 有 沉淀 产 
生 ， 使 用 前 需 经 滤 过 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 除 另 有 规定 外 ， 取 血清 白 蛋 白 ( 牛 》 
对 照 品 或 蛋白 质 含 量 测定 国家 标准 品 ， 加 水 溶解 并 制 成 每 
lml 中 含 lmg 的 溶液 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 照 各 品种 项 下 规定 的 方法 制备 ( 蛋 
白质 浓度 应 与 对 照 品 溶液 基本 一 致 ) 。 

测定 法 ”精密 量 取 对 照 品 溶液 0.0ml、0.01ml、0. 02ml、 
0.04ml、0. 06ml、0. 08ml、0. 1ml( 对 照 品 溶液 取 用 量 可 在 
本 法 测定 范围 内 进行 适当 调整 )， 分 别 置 具 塞 试管 中 ， 各 加 
水 至 0. 1ml， 再 分 别 加 入 酸性 染色 液 5. 0ml， 立即 混 匀 ， 照 
紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 立 即 在 595nm 的 波长 处 
测定 吸光 度 ; 同时 以 0 号 管 作 为 空白 。 以 对 照 品 溶液 浓度 与 
其 相对 应 的 吸光 度 计算 线性 回归 方程 。 另 精密 量 取 供 试 品 溶 
液 适量 ， 同 法 测定 ， 从 线性 回归 方程 计算 供 试 品 溶液 中 的 蛋 
白质 浓度 ， 并 乘 以 稀释 倍数 ， 即 得 。 

【附注 】 本 法 测定 时 不 可 使 用 可 与 染色 物 结合 的 比 色 肥 
(如 石英 比 色 码 )， 建 议 使 用 玻璃 比 色 加 或 其 他 适宜 材料 的 比 
色 严 。 

第 六 法 ”紫外 -可 见 分 光 光 度 法 

本 法 系 依据 蛋白 质 分 子 中 含有 共 罗 双 键 的 酷 氨 酸 、 色 和 氨 
酸 等 芳香 族 氨基 酸 ， 其 在 280nm 波长 处 具 最 大 吸光 度 ， 在 
一 定 范围 内 其 吸光 度 大 小 与 蛋白 质 浓 度 旦 正比 。 

本 法 操作 简便 快速 ， 适 用 于 纯化 蛋白 质 的 检测 ， 一 般 供 
试 品 浓度 为 0.2 一 2mg/mi。 本 法 准确 度 较 差 ， 干 扰 物 质 多 。 
测定 法 (2) 适 用 于 供 试 品 溶液 中 存在 核酸 时 的 蛋白 质 测定 。 

对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 的 制备 ” 照 各 品种 项 下 规定 的 
方法 制备 。 

测定 法 (1) 取 供 试 品 溶液 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 
(通则 0401)， 在 280nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ， 以 吸收 系数 
法 或 对 照 品 比较 法 计算 供 试 品 中 蛋白 质 的 含量 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 
0401)， 在 280nm 与 260nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ， 按 下 式 计 
算 供 试 品 中 蛋白 质 的 含量 。 

蛋白 质 浓度 (mg/ml) 二 1.45X Azso 一 0.74X Azo 
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除 另 有 规定 外 ， 取 各 品种 项 下 规定 量 的 供 试 品 ， 加 水 深 
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解 使 成 25ml( 溶 液 如 显 碱 性 ， 可 滴 加 硝酸 使 成 中 性 )， 再 加 
稀 硝酸 10ml; 溶液 如 不 澄清 ， 应 滤 过 ; 置 50ml 纳 氏 比 色 管 
中 ， 加 水 使 成 约 40ml， 摇 匀 ， 即 得 供 试 品 溶液 。 另 取 该 品 
种 项 下 规定 量 的 标准 氢化 钠 溶 液 ， 置 50ml 纳 氏 比 色 管 中 ， 
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加 稀 硝酸 10ml， 加 水 使 成 40ml， 扬 匀 ， 即 得 对 照 溶 液 。 于 
供 试 品 溶液 与 对 照 溶 液 中 ， 分别 加 入 硝酸 银 试 液 1. 0ml， 用 
水 稀释 使 成 50ml， 摇 名， 在 暗 处 放置 5 分 钟 ， 同 置 黑色 背 
景 上 ， 从 比 色 管 上 方向 下 观察 、 比 较 ， 即 得 。 

供 试 品 溶液 如 带 颜 色 ， 除 另 有 规定 外 ， 可 取 供 试 品 溶液 
两 份 ， 分 别 置 50ml 纳 氏 比 色 管 中 ,一 份 中 加 硝酸 银 试 液 
1 0ml， 摇 匀 ， 放 置 10 分 钟 ， 如 显 浑 过 ， 可 反复 滤 过 ， 至 波 
液 完全 澄清 ， 再 加 规定 量 的 标准 毛 化 钠 溶液 与 水 适量 使 成 
50ml， 扬 名， 在 暗 处 放置 5 分 钟 ， 作 为 对 照 溶液 ， 另 一 份 中 
加 确 酸 银 试 液 1. 0ml 与 水 适量 使 成 50ml， 摇 匀 ， 在 暗 处 放 
量 5 分 钟 ， 按 上 述 方法 与 对 照 溶 液 比 较 ， 即 得 。 

标准 氢化 钠 溶液 的 制备 ” 称 取 和 氢化 钠 0. 1655， 置 1000ml 
量 瓶 中 ， 加 水 适量 使 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 贮 
备 液 。 

临 用 前 ， 精 密 量 取 贮备 液 10ml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 
水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 即 得 (每 1ml 相当 于 10pg 的 Cl) 。 

【附注 】 用 滤纸 滤 过 时 ， 滤 纸 中 如 含有 氯 化 物 ， 可 预 
先 用 含有 硝酸 的 水 溶液 洗 净 后 使 用 。 
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除 男 有 规定 外 ， 取 各 品种 项 下 规定 量 的 供 试 品 ， 加 水 溶 
解 使 成 约 40ml( 溶 液 如 显 碱 性 ， 可 滴 加 盐酸 使 成 中 性 ); 溶 
液 如 不 澄清 ， 应 滤 过 ; 置 50ml 纳 氏 比 色 管 中 ， 加 稀 盐酸 
2ml， 摇 名， 即 得 供 试 品 溶液 。 另 取 该 品种 项 下 规定 量 的 标 
准 硫酸 钾 溶液 ， 置 50ml 纳 氏 比 色 管 中 ， 加 水 使 成 约 40ml， 
加 稀 盐酸 2ml1， 播 匀 ， 即 得 对 照 溶液 。 于 供 试 品 溶液 与 对 照 
溶液 中 ， 分 别 加 入 25%% 氛 化 铀 溶液 5ml， 用 水 稀释 至 50ml， 
充分 扬名， 放置 10 分 钟 ， 同 置 黑色 背 最 上 ， 从 比 色 管 上 方 
向 下 观察 、 比 较 ， 即 得 。 

供 试 品 溶液 如 带 颜 色 ， 除 男 有 规定 外 ， 可 取 供 试 品 溶 液 
两 份 ， 分 别 置 50ml 纳 氏 比 色 管 中 ， 一 份 中 加 25% 氮 化 钢 溶 
液 5ml， 扬 名， 放置 10 分 钟 ， 如 显 浑浊 ,可 反复 滤 过 ， 至 
滤液 完全 澄清 ， 再 加 规定 量 的 标准 硫酸 钾 溶 液 与 水 适量 使 成 
50ml， 扬 名， 放置 10 分 钟 ， 作 为 对 照 溶液 : 另 一 份 中 加 
25% 气 化 钢 溶 液 5ml 与 水 适量 使 成 50ml， 摇 勾 ， 放 置 10 分 
钟 ， 按 上 述 方法 与 对 照 溶 液 比 较 ， 即 得 。 

标准 硫酸 钾 溶液 的 制备 ” 称 取 硫 酸 钾 0. 181g， 置 1000ml 
量 瓶 中 ， 加 水 适量 使 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 即 得 (每 1ml 
相当 于 100pg 的 SO, ) 。 

0803 ”硫化 物 检查 法 

仪器 装置 ” 照 砷 盐 检查 法 (通则 0822) 项 下 第 一 法 的 仪 
器 装置 但 在 测试 时 ， 导 气管 C 中 不 装 入 醋酸 铅 棉花 ， 并 
将 旋塞 D 的 顶端 平面 上 的 省 化 汞 试纸 改 用 醋酸 铅 试纸 。 

标准 硫化 钠 溶液 的 制备 ” 取 硫 化 钠 约 1.0g， 加 水 溶解 


0804 ” 硒 检 查 法 


成 200ml， 摇 匀 。 精 密 量 取 50ml， 置 碘 瓶 中 ， 精 密 加 碘 滴 定 
液 (0.05mol/L)25ml 与 盐酸 2ml， 扬 匀 ， 用 硫 代 硫酸 钠 滴 定 
液 (0. 1mol/L) 滴 定 ， 至 近 终 点 时 ， 加 淀粉 指示 液 2ml， 继 续 
滴定 至 蓝 色 消失 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 
碘 滴 定 液 (0. 05mol/L) 相 当 于 1. 603mg 的 S。 根 据 上 述 测定 
结果 ， 量 取 剩余 的 原 溶液 适量 ， 用 水 精密 稀释 成 每 lml 中 含 
5pg 的 S， 即 得 。 

本 液 须 临 用 前 配制 。 

标准 硫 斑 的 制备 ”精密 量 取 标 准 硫化 钠 溶液 1ml， 置 A 
瓶 中 ， 加 水 10ml 与 稀 盐 酸 10ml， 迅即 将 照 上 法 装 妥 的 导 气 
管 C 密 塞 于 A 瓶 上 ， 摇 勾 ， 并 将 A 瓶 置 80~90 水 浴 中 加 
热 10 分 钟 ， 取 出 醋酸 铅 试纸 ， 即 得 。 

检查 法 ” 除 另 有 规定 外 ， 取 各 品种 项 下 规定 量 的 供 试 
品 ， 置 A 瓶 中 ， 加 水 (如 供 试 品 为 油状 液 ， 改 用 乙醇 )10ml 
与 稀 盐 酸 10ml， 迅 即将 照 上 法 装 妥 的 导 气 管 C 密 骞 于 人 A 瓶 
上 ， 揪 匀 ， 并 将 A 瓶 置 80 一 90'C 水 浴 中 加 热 10 分 钟 ， 取 出 
醋酸 铝 试纸 ， 将 生成 的 硫 斑 与 上 述 标 准 硫 广 比较 ， 颜色 不 得 
更 深 。 


0804 ”三 检 查 法 


标准 硒 溶 液 的 制备 ” 取 已 知 含量 的 亚 硒 酸 钠 适量 ， 精 密 
称 定 ， 加 硝酸 溶液 (1 一 30) 制 成 每 lml 中 含 硒 1. 00mg 的 溶 
液 ; 精密 量 取 5ml 置 250ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 
后 ， 再 精密 量 取 5ml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 
扬名 ， 即 得 (每 1ml 相当 于 lyg 的 Se) 。 

硒 对 照 溶液 的 制备 ”精密 量 取 标 准 硒 溶液 5ml， 置 100ml 
烧杯 中 ， 加 硝酸 溶液 (1 一 30)25ml 和 水 10ml， 扬 名， 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 除 男 有 规定 外 ， 取 各 品种 项 下 规定 
量 的 供 试 品 ， 照 氧 瓶 燃烧 法 (通则 0703)， 用 1000ml 的 燃烧 
瓶 ， 以 硝酸 溶液 (1 一 30)25ml 为 吸收 液 ， 进 行 有 机 破坏 后 ， 
将 吸收 液 移 置 100ml 烧杯 中 ， 用 水 15ml 分 次 冲洗 燃烧 瓶 及 
铂 丝 ， 洗 液 并 人 吸收 液 中 ， 即 得 。 

检查 法 ”将 上 述 硒 对 照 溶液 与 供 试 品 溶液 分 别 用 氨 试 液 
调节 pH 值 至 2.0 土 0.2 后 ,转移 至 分 液 漏斗 中 ， 用 水 少量 
分 次 洗涤 烧杯 ， 洗 液 并 入 分 液 漏斗 中 ， 使 成 60ml， 各 加 盐 
酸 羟 胺 溶液 (1 一 2)l1ml， 揪 匀 后 ， 立 即 精 密 加 二 氨基 蒜 试 液 
5ml， 扬 匀 ， 室 温 放置 100 分 钟 ， 精 密 加 环 己 烷 5ml， 强 烈 
振 摇 2 分 钟 ， 静 置 分 层 ， 弃 去 水 层 ， 环 己 烷 层 用 无 水 硫酸 钠 
脱水 后 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 在 378nm 的 
波长 处 分 别 测定 吸光 度 。 供 试 品 溶液 的 吸光 度 不 得 大 于 硒 对 
照 溶液 的 吸光 度 。 

【附注 】 亚 硒 酸 钠 含量 测定 法 ” 取 亚 硒 酸 钠 约 0.1g， 精 
密 称 定 ， 置 碘 瓶 中 ， 加 水 50ml、 碳 化 钾 3g 与 盐酸 溶液 (1 一 
2)10ml， 密 塞 ， 放 置 5 分 钟 ， 再 加 水 50ml， 用 硫 代 硫酸 钠 
滴定 液 (0. Imol/L) 滴 定 ， 至 溶液 由 红 棕 色 至 橙 红 色 ， 加 演 
粉 指示 液 2ml， 继 续 滴定 至 溶液 由 蓝 色 至 紫红 色 。 每 lml 硫 


。99 。 


0805 气 检 查 法 
代 硫 酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 4. 324mg 的 NasSeO; 或 
1.974mg 的 Se。 


0805 ”和 氟 检查 法 


所 对 照 溶液 的 制备 ”精密 称 取经 105C 干燥 1 小 时 的 氟 
化 钠 22. 1mg， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 ; 精密 量 取 20ml， 置 另 一 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 
刻度 ， 摇 匀 ， 即 得 (每 lml 相当 于 20pg 的 F) 。 

供 试 品 溶液 的 制备 取 供 试 品 适 量 ( 约 相当 于 含 氟 
2. 0mg) ， 精 密 称 定 ， 照 氧 瓶 燃烧 法 (通则 0703) 进行 有 机 破 
坏 ， 用 水 20ml 为 吸收 液 ， 俊 吸收 完全 后 ， 再 振 摇 2 一 3 分 
钟 ， 将 吸收 液 移 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 少量 水 冲洗 瓶 塞 及 铀 
丝 ， 合 并 洗 液 及 吸收 液 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 即 得 。 

检查 法 ”精密 量 取 对 照 溶 液 与 供 试 品 溶液 各 2ml， 分 别 
置 50ml 量 瓶 中 ， 各 加 昔 素 氟 蓝 试 液 10ml， 扬 匀 ， 再 加 12%% 
醋酸 钠 的 稀 醋酸 溶液 3. 0ml 与 硝酸 亚 钙 试 液 10ml， 加 水 稀 
释 至 刻度 ， 摇 名， 在 暗 处 放置 1 小 时 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 
度 法 (通则 0401)， 置 吸收 池 中 ， 在 610nm 的 波长 处 分 别 测 
定 吸 光度 ， 计 算 ， 即 得 。 


0806 和 氰 化 物 检查 法 


第 一 法 

仪器 装备 ” 照 砷 盐 检 查 法 (通则 0822) 项 下 第 一 法 的 仪 
器 装置 ; 但 在 使 用 时 ， 导 气管 C 中 不 装 酷 酸 铅 棉花 ， 并 将 
旋塞 D 的 顶端 平面 上 的 省 化 乘 试纸 改 用 碱 性 硫酸 亚 铁 试纸 
( 临 用 前 ， 取 滤纸 片 ， 加 硫酸 亚 铁 试 液 与 氨 氧 化 钠 试 液 各 1 
滴 ， 使 湿 透 ， 即 得 ) 。 

检查 法 ” 除 男 有 规定 外 ， 取 各 品种 项 下 规定 量 的 供 试 
品 ， 置 A 瓶 中 ， 加 水 10ml 与 0% 酒石酸 溶液 3ml， 迅速 将 
照 上 法 装 爱 的 导 气 管 C 密 塞 于 A 瓶 上 ， 摇 勾 ， 小 火 加 热 ， 
微 沸 1 分 钟 。 取 下 碱 性 硫酸 亚 铁 试纸 ， 加 三 氢化 铁 试 液 与 盐 
酸 各 1 滴 ，15 分 钟 内 不 得 显 绿色 或 蓝 色 。 

第 二 法 

仪器 装置 ”如 图 。A 为 200ml 具 塞 锥 形 瓶 ; B 为 5ml 的 
烧杯 ， 其 口径 大 小 应 能 置 于 A 瓶 中 。 


> 


供 试 液 或 
对 照 液 (5ml) 
图 第 二 法 仪器 装置 


"” 100 ， 


亲 部 2 关 
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标准 氰 化 钾 溶液 的 制备 ” 取 和 氰 化 钾 25mg， 精 密 称 定 ， 
置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 临 用 前 ， 
精密 量 取 5ml， 置 250ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 
即 得 (每 Iml 相当 于 2pg 的 CN) 。 

本 液 须 临 用 前 配制 。 

检查 法 ” 除 另 有 规定 外 ， 取 各 品种 项 下 规定 量 的 供 试 
品 ， 置 A 瓶 中 ， 加 水 至 5ml， 摇 匀 ， 立 即将 精密 加 有 三 硝 基 
苯酚 锂 试 液 1mt 的 B 杯 置信 A 瓶 中 ， 密 塞 ， 在 暗 处 放置 过 
夜 ; 取出 B 杯 ， 精 密 加 水 2ml 于 B 杯 中 ， 混 匀 ， 照 紫外 -可 
见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 在 500nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ， 
与 该 品种 项 下 规定 的 标准 氰 化 钾 溶 液 加 水 至 5ml 按 间 法 操作 
所 得 的 吸光 度 相 比 较 ， 不 得 更 大 。 

第 三 法 

原理 ”在 酸性 条 件 下 溴 化 握 与 吡啶 联 苯胺 发 生 显 色 反 
应 ， 采 用 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 测定 Hib 多 糖 衍 生物 中 演化 
氰 的 含量 。 

试剂 (1)60% 的 吡啶 溶液 量 取 了 吡啶 30ml， 加 水 
20ml， 扬 色 ， 妓 得 。 

(2)2% 盐 酸 溶液 ” 量 取 盐酸 0. 5ml， 加 水 9. 5ml， 摇 匀 ， 
即 得 。 

(3) 吡 了 啶 联 节 胺 溶液 ” 取 联 苯胺 0.5g， 精 密 称 定 ， 加 
60%% 吡 啶 溶液 50ml 使 溶解 ， 再 加 人 2%% 盐 酸 溶液 10ml， 播 
久 ， 即 得 。 临 用 前 配制 。 

对 照 溶液 的 制备 。”(1)0.1mg/ml 省 化 氰 对 照 贮备 液 
取 省 化 氰 10mg， 精 密 称 定 ， 加 乙 且 适 量 使 溶解 ， 加 水 稀释 
至 100ml， 扬 句 ， 即 得 。 临 用 前 配制 。 

(2) 省 化 氰 对 照 工作 液 (500ng/ml) ”精密 量 取 溴 化 氰 对 
照 贮 备 液 lml， 加 水 稀释 至 200ml， 摇 匀 ， 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 多 糖 衍生 物 适 量 ， 配 制 成 10mg/ml 
的 溶液 ， 即 得 。 

测定 法 ” 量 取 吡啶 联 茶 胺 溶液 2. 0ml， 加 水 2. oml， 混 
勾 ，20C 以 下 、 障 处 放置 15 分 钟 后 ， 在 波长 520nm 处 测定 
吸光 头 ， 作 为 空白 对 照 。 

量 取 供 试 品 溶液 2. om1， 加 吡啶 联 苯胺 溶液 2. oml， 混 
勾 ，20C 以 下 、 瞳 处 放置 15 分 钟 后 ， 在 波长 520nm 处 测定 
吸光 度 。 

分 别 量 取 省 化 氰 对 照 工 作 液 0. 1ml、0. 2ml、0. 4ml、 
0. 6ml、0. 8ml、1.0ml 于 试管 中 ,每 管 依次 加 水 1.9ml、 
1.8ml、l. 6ml、1. 4ml、1. 2ml、1. 0ml， 加 人 吡啶 联 苯胺 溶 
液 2. 0ml， 混 匀 ，20C 以 下 、 暗 处 放置 15 分 钟 后 ， 在 波长 
520nm 处 测定 吸光 度 。 

结果 计算 ”以 对 照 工 作 液 中 溴 化 氰 的 含量 (ng/ml) 对 其 
相应 的 吸光 度 作 线性 回归 ， 求 得 线性 回归 方程 ， 将 供 试 品 溶 
液 的 吸光 度 代 和 人 线性 回归 方程 ， 求 得 供 试 品 溶液 中 省 化 氰 的 
含量 B(ng/ml) 。 


供 试 品 中 省 化 氰 的 含量 (ng/mg) 一 药 


中 国药 典 2015 年 版 


式 中 3 为 供 试 品 湾 液 中 溴 化 氰 的 含量 ，ng/ml; 
20 为 供 试 品 溶液 中 多 糖 衍生 物 的 含量 (mg/ml) 。 


0807 ” 铁 盐 检查 法 


除 男 有 规定 外 ， 取 各 品种 项 下 规定 量 的 供 试 品 ， 加 水 溶 
解 使 成 25ml， 移 置 50ml 纳 氏 比 色 管 中 ， 加 稀 盐酸 4ml 与 过 
硫酸 饺 50mg， 用 水 稀释 使 成 35ml 后 ， 加 30% 硫 氰 酸 狠 溶 
液 3ml， 再 加 水 适量 稀释 成 50ml， 摇 名; 如 显 色 ,立即 与 标 
准 铁 溶液 一 定量 制 成 的 对 照 溶液 ( 取 该 品种 项 下 规定 量 的 标 
准 铁 溶液 ， 置 50ml 纳 氏 比 色 管 中 ， 加 水 使 成 25ml， 加 稀 盐 
酸 4ml 与 过 硫酸 铵 50mg， 用 水 稀释 使 成 35ml， 加 30% 硫 氰 
酸 铵 溶液 3ml， 再 加 水 适量 稀释 成 50ml， 摇 勾 ) 比 较 ， 即 得 。 

如 供 试管 与 对 照管 色调 不 一 致 时 ， 可 分 别 移 至 分 液 漏 
斗 中 ,各 加 正 丁 醇 20ml 提取 ， 翁 分 层 后 ， 将 正 丁 醇 层 移 置 
50ml 纳 氏 比 色 管 中 ， 再 用 正 丁 醇 稀 释 至 25ml， 比 较 ， 
即 得 。 

标准 铁 溶液 的 制备 ” 称 取 硫 酸 铁 铵 [FeNH, (SO,);。 
12HzO] 0.863g， 置 1000ml 量 瓶 中 ， 加 水 溶解 后 ， 加 硫酸 
2. 5ml， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 义 ， 作 为 贮备 液 。 

临 用 前 ， 精 密 量 取 贮 备 液 10ml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 
水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 即 得 (每 1ml 相当 于 10yg 的 Fe) 。 


0808 ” 铵 盐 检 查 法 


除 另 有 规定 外 ， 取 各 品种 项 下 规定 量 的 供 试 品 ， 置 燕 馅 
瓶 中 ， 加 无 氨 燕 馅 水 200ml， 加 氧化 镁 1g， 加 热 蒸馏， 馏 出 
液 导 人 加 有 稀 盐 酸 1 滴 与 无 氨 蒸 馅 水 5ml 的 50ml 纳 氏 比 色 
管 中 ， 侈 饮 出 液 达 40ml 时 ， 停 止 蒸 馆 ， 加 氢 氧 化 钠 试 液 5 
滴 ， 加 无 氨 蒸 馆 水 至 50ml， 加 碱 性 碘 化 乘 钾 试 液 2ml， 摇 
匀 ， 放 置 15 分 钟 ， 如 显 色 ， 与 标准 氢化 铵 溶液 2ml 按 上 述 
方法 制 成 的 对 照 溶 液 比 较 ， 即 得 。 

标准 氧化 铵 溶液 的 制备 ” 称 取 毛 化 铵 29. 7mg， 置 1000ml 
量 瓶 中 ， 加 水 适量 使 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 即 得 (每 1ml 
相当 于 10pg 的 NH ) 。 


0821 重金 属 检 查 法 


本 法 所 指 的 重金 属 系 指 在 规定 实验 条 件 下 能 与 硫 代 乙酰 
胺 或 硫化 钠 作 用 显 色 的 金属 杂质 。 

标准 铝 溶液 的 制备 ” 称 取 硝酸 铝 0.1599g， 置 1000ml 
量 瓶 中 ， 加 硝酸 5ml 与 水 50ml 溶解 后 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
播 匀 ， 作 为 贮备 液 。 

精密 量 取 贮备 液 10ml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 
刻度 ， 摇 匀 ， 即 得 (每 1ml 相当 于 10pg 的 Pb) 。 本 液 仅 供 当 
日 使 用 。 

配制 与 贮存 用 的 玻璃 容器 均 不 得 含 铅 。 


0821 重金 属 检 查 法 

第 一 法 、 

除 另 有 规定 外 ， 取 25ml 纳 氏 比 色 管 三 支 ， 甲 管 中 加 标 
准 铅 溶 液 一 定量 与 醋酸 盐 缓 冲 液 (pH 3. 5)2ml 后 ， 加 水 或 各 
品种 项 下 规定 的 溶剂 稀释 成 25ml, 乙 管 中 加 入 按 各 品种 项 
下 规定 的 方法 制 成 的 供 试 品 溶液 25ml， 丙 管 中 加 入 与 乙 管 
相同 重量 的 供 试 品 ， 加 配制 供 试 品 溶液 的 溶剂 适量 使 溶解 ， 
再 加 与 甲 管 相同 量 的 标准 铝 溶液 与 醋酸 盐 缓 冲 液 (pH 3. 5) 
2ml 后 ， 用 溶剂 稀释 成 25ml; 若 供 试 品 溶液 带 颜 色 ， 可 在 甲 
管 中 滴 加 少量 的 稀 焦 糖 溶液 或 其 他 无 干扰 的 有 色 溶 液 ， 使 之 
与 乙 管 、 丙 管 一 致 ， 再 在 甲 、 乙 、 丙 三 管 中 分 别 加 硫 代 乙酰 
胺 试 液 各 2ml1， 摇 匀 ， 放 置 2 分 钟 ， 同 置 白 纸 上 ， 自 上 向 下 
透视 ， 当 丙 管 中 显 出 的 颜色 不 浅 于 甲 管 时 ， 乙 管 中 显示 的 颜 
色 与 甲 管 比较 ， 不 得 更 深 。 如 丙 管 中 显 出 的 颜色 浅 于 甲 管 ， 
应 取样 按 第 二 法 重新 检查 。 

如 在 甲 管 中 滴 加 稀 焦 糖 溶液 或 其 他 无 干扰 的 有 色 溶 液 ， 
仍 不 能 使 颜色 一 致 时 ， 应 取样 按 第 二 法 检查 。 

供 试 品 如 含 高 铁 盐 影响 重金 属 检 查 时 ， 可 在 甲 、 乙 、 丙 
三 管 中 分 别 加 入 相同 量 的 维生素 C 0. 5~1. 0g8， 再 照 上 述 方 
法 检查 。 

配制 供 试 品 溶 液 时 ， 如 使 用 的 盐酸 超过 lml， 氨 试 液 超 
过 2ml, 或 加 入 其 他 试剂 进行 处 理 者 ， 除 男 有 规定 外 ， 甲 管 
溶液 应 取 同 样 同 量 的 试剂 置 次 中 中 燕 二 后， 加 醋酸 盐 缓 冲 液 
《pH 3.5)2mi 与 水 15ml， 微 热 溶解 后 ， 移 置 纳 氏 比 色 管 中 ， 
加 标准 铝 溶液 一 定量 ， 再 用 水 或 各 品种 项 下 规定 的 溶剂 稀释 
成 25ml。 

第 二 法 

除 另 有 规定 外 ， 当 需 改 用 第 二 法 检查 时 ， 取 各 品种 项 下 
规定 量 的 供 试 品 ， 按 炽 灼 残渣 检查 法 (通则 0841) 进行 炽 灼 
处 理 ， 然 后 取 遗 留 的 残渣 ;或 直接 取 炽 灼 残 渣 项 下 遗留 的 残 
渣 ; 如 供 试 品 为 溶液 ， 则 取 各 品种 项 下 规定 量 的 溶液 ， 蒸 发 
至 千 ， 再 按 上 述 方法 处 理 后 取 遗 留 的 残渣 ;加 硝酸 0. 5ml， 
藻 干 ， 至 氧化 氮 蒸 气 除 尽 后 (或 取 供 试 品 一 定量 ， 缓 缓 炽 灼 
至 完全 炭化 ， 放 冷 ， 加 硫酸 0.5~lml,， 使 怡 湿润 ， 用 低温 
加 热 至 硫酸 除 尽 后 ， 加 硝酸 0.5ml， 蒸 干 ， 至 氧化 氮 蒸 气 除 
尽 后 ， 放 冷 ， 在 500~600 仿 炽 灼 使 完全 灰 化 );， 放 冷 ， 加 盐 
酸 2ml， 置 水 浴 上 若干 后 加 水 15ml， 滴 加 氨 试 液 至 对 酚 酸 指 
示 液 显 微 粉红 色 ， 再 加 醋酸 盐 缓冲 液 L(pH 3,5)2ml， 微 热 溶 
解 后 , 移 置 纳 氏 比 色 管 中 ， 加 水 稀释 成 25ml， 作 为 乙 管 
另 取 配 制 供 试 品 溶液 的 试剂 ， 置 瓷 亚 中 蒸 于 后 ， 加 醋酸 盐 缓 
冲 液 (pH 3. 5)2ml 与 水 15ml， 微 热 溶 解 后 ， 移 置 纳 氏 比 色 
管 中 ， 加 标准 铝 溶 液 一 定量 ， 再 用 水 稀释 成 25ml， 作 为 甲 
管 ， 再 在 甲 、 乙 两 管 中 分 别 加 硫 代 乙 酰胺 试 液 各 2ml， 扬 
名 ， 放置 2 分 钟 ， 同 置 白 纸 上 ， 自 上 向 下 透视 ， 乙 管 中 显 出 
的 颜色 与 甲 管 比较 ， 不 得 更 深 。 

第 三 法 

除 另 有 规定 外 ， 取 供 试 品 适 量 ， 加 氢 氧 化 钠 试 液 5ml 与 
水 20ml 溶解 后 ， 置 纳 氏 比 色 管 中 ， 加 硫化 钠 试 液 5 滴 ， 播 


* 101 。 
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名 ,与 一 定量 的 标准 铝 溶液 同样 处 理 后 的 颜色 比较 ， 不 得 
更 深 。 
0822 ” 砷 盐 检 查 法 

标准 砷 溶液 的 制备 ” 称 取 三 氧化 二 砷 0.132g， 置 1000ml 量 
瓶 中 ， 加 20% 和 氧 氧 化 钠 溶 液 5ml 溶解 后 ， 用 适量 的 稀 硫酸 中 
和 ， 再 加 稀 硫 酸 10ml， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 作 为 贮 
备 液 。 

临 用 前 ， 精 密 量 取 贮 备 液 10ml， 置 1000ml 量 瓶 中 ， 加 
稀 硫酸 10ml， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 即 得 (每 1ml 相当 于 
lng 的 As)。 

第 一 法 {上 古 歼 氏 法 ) 

仪器 装置 ”如 图 1。A 为 100ml 标准 魔 口 锥 形 瓶 ; B 为 
中 空 的 标准 磨 口 塞 ， 上 连 导 气管 C( 外 径 8.0mm， 内 径 
6. 0mm) ， 全 长 约 180mm; D 为 具 孔 的 有 机 玻璃 旋塞 ， 其 上 
部 为 圆 形 平面 ， 中 央 有 一 圆 孔 ， 和 孔径 与 导 气 管 C 的 内 径 一 
致 ， 其 下 部 孔径 与 导 气 管 C 的 外 径 相 适应 ， 将 导 气 管 C 的 
顶端 套 人 旋塞 下 部 孔 内 ， 并 使 管 壁 与 旋塞 的 圆 孔 相 易 合 ， 黏 
合 固 定 ; E 为 中 央 具 有 圆 孔 (孔径 6.0mm) 的 有 机 玻璃 旋塞 
盖 ， 与 D 紧密 吻合 。 


图 1 第 一 法 仪器 装置 


测试 时 ， 于 导 气 管 C 中 装 人 栈 酸 铅 棉花 60mg( 装 管 高 
度 为 60 一 80mm) ， 再 于 旋塞 D 的 顶端 平面 上 放 一 片 省 化 冬 
试纸 (试纸 大 小 以 能 覆盖 孔径 而 不 露出 平面 外 为 宜 )， 盖 上 旋 
塞 盖 刁 并 旋 紧 ， 即 得 。 

标准 砷 斑 的 制备 ”精密 量 取 标准 砷 溶液 2ml， 置 A 瓶 
中 ， 加 盐酸 5ml 与 水 21ml， 再 加 碘化钾 试 液 5ml 与 酸性 毛 
化 亚 锡 试 液 5 滴 ， 在 室温 放置 10 分 钟 后 ， 加 锌 粒 2g， 立 即 
将 照 上 法 装 妥 的 导 气 管 C 密 塞 于 A 瓶 上 ， 并 将 A 瓶 置 25 一 
40C 水 浴 中 ， 反 应 45 分 钟 ， 取 出 省 化 冬 试 纸 ， 即 得 。 

车 供 试 品 需 经 有 机 破坏 后 再 行 检 砷 ， 则 应 取 标 准 砷 溶液 
代替 供 试 品 ， 照 该 品种 项 下 规定 的 方法 同 法 处 理 后 ， 依 法 制 
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备 标 准 砷 斑 。 

检查 法 ” 取 按 各 品种 项 下 规定 方法 制 成 的 供 试 品 溶 
液 ， 置 A 瓶 中 ， 照 标准 砷 斑 的 制备 ， 自 “再 加 碘化钾 试 
液 5ml” 起 ， 依 法 操作 。 将 生成 的 砷 斑 与 标准 砷 斑 比 较 ， 
不 得 更 深 。 

第 二 法 (二 乙 基 二 硫 代 氨 基 甲 酸 银 法 ) 

仪器 装置 ”如 图 2。A 为 100ml 标准 磨 口 锥 形 瓶 ; B 为 
中 空 的 标准 磨 口 塞 ， 上 连 导 气管 C( 一 端 外 径 为 gmm， 内 径 
为 6mm; 另 一 端 长 为 180mm， 外 径 为 4mm， 内 径 为 
1. emm， 人 尖端 内 径 为 1Imm) 。D 为 平底 玻璃 管 (长 为 180mm， 
内 径 为 10mm， 于 5. 0ml 处 有 一 刻度 ) 。 


图 2 第 二 法 仪器 装置 


测试 时 ， 于 导 气 管 C 中 装 人 醋酸 铅 棉花 60mg( 装 管 高 
度 约 80mm)， 并 于 D 管 中 精 密 加 入 二 乙 基 二 硫 代 氨基 甲酸 
银 试 液 5ml。 

标准 砷 对 照 液 的 制备 ”精密 量 取 标 准 砷 溶液 2ml， 置 A 
瓶 中 ， 加 盐酸 5ml 与 水 21ml， 再 加 碘化钾 试 液 5ml 与 酸性 
氯 化 亚 锡 试 液 5 滴 ， 在 室温 放置 10 分 钟 后 ， 加 锌 粒 2g， 立 
即将 导 气 管 C 与 A 瓶 密 塞 ， 使 生成 的 砷 化 氢气 体 导 和 D 管 
中 ， 并 将 A 瓶 置 25 一 40C 水 浴 中 反应 45 分 钟 ， 取 出 D 管 ， 
添加 三 氯 甲 烷 至 刻度 ， 混 匀 ， 即 得 。 

车 供 试 品 需 经 有 机 破坏 后 再 行 检 砷 ， 则 应 取 标 准 砷 溶液 
代替 供 试 品 ， 照 各 品种 项 下 规定 的 方法 同 法 处 理 后 ， 依 法 制 
备 标准 砷 对 照 液 。 

检查 法 ” 取 照 各 品种 项 下 规定 方法 制 成 的 供 试 品 溶液 ， 
置 A 瓶 中 ， 照 标准 砷 对 照 液 的 制备 ， 自 “再 加 碘化钾 试 液 
5ml” 起 ， 依 法 操作 。 将 所 得 溶液 与 标准 砷 对 照 液 同 置 白 色 
背景 上 ， 从 D 管 上 方向 下 观察 、 比 较 ， 所 得 溶液 的 颜色 不 
得 比 标准 砷 对 照 液 更 深 。 必 要 时 ， 可 将 所 得 溶液 转移 至 lcem 
吸收 池 中 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401) 在 510nm 波 
长 处 以 二 乙 基 二 硫 代 氮 基 甲 酸 银 试 液 作 空白 ,测定 吸光 度 ， 


亲 再 2 关 
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与 标准 砷 对 照 液 按 同 法 测 得 的 吸光 度 比较 ， 即 得 。 

【附注 】 

(1) 所 用 仪器 和 试 液 等 照 本 法 检查 ， 均 不 应 生成 砷 斑 ， 
或 至 多 生成 仅 可 辨认 的 斑痕 。 


(2) 制 备 标准 砷 斑 或 标准 砷 对 照 液 ， 应 与 供 试 品 检查 同 
时 进行 。 

(3) 本 法 所 用 锌 粒 应 无 砷 ， 以 能 通过 一 号 第 的 细 粒 为 宜 ， 
如 使 用 的 锌 粒 较 大 时 ， 用 量 应 酌情 增加 ， 反 应 时 间 亦 应 延长 
为 1 小 时 。 

(4) 酯 酸 铅 棉花 系 取 脱 脂 棉 1. 0g， 淄 人 醋酸 馈 试 液 与 水 
的 等 容 混合 液 12ml 中 ， 湿 透 后 ， 挤 压 除去 过 多 的 溶液 ， 并 
使 之 政 松 ， 在 100C 以 下 干燥 后 ， 贮 于 玻璃 塞 瓶 中 备用 。 

0831 干燥 失重 测定 法 

取 供 试 品 ， 混 合 均匀 (如 为 较 大 的 结晶 ， 应 先 迅速 的 碎 
使 成 2mm 以 下 的 小 粒 ) ， 取 约 lg 或 各 品种 项 下 规定 的 重量 ， 
置 与 供 试 品 相 同 条 件 下 干燥 至 但 重 的 扇形 称 量 瓶 中 ， 精 密 称 
定 ， 除 另 有 规定 外 ， 在 105C 干 燥 至 恒 重 。 由 减 失 的 重量 和 
取样 量 计算 供 试 品 的 干燥 失重 ，。 

供 试 品 干燥 时 ， 应 平 铺 在 扁 形 称 量 瓶 中 ， 厚 度 不 可 超过 
5mm， 如 为 琉 松 物质 ， 厚 度 不 可 超过 10mm。 放 人 烘箱 或 
干燥 器 进行 干燥 时 ， 应 将 瓶 盖 取 下 ， 置 称 量 瓶 劳 ， 或 将 瓶 
盖 半 开 进 行 干燥 ， 取 出 时 ， 须 将 称 量 瓶 盖 好 。 置 烘箱 内 干 
燥 的 供 试 品 ， 应 在 干燥 后 取出 置 干燥 器 中 放 冷 ,然后 称 定 
重量 。 

供 试 品 如 未 达 规定 的 干燥 温度 即 融化 时 ， 除 另 有 规定 
外 ， 应 先 将 供 试 品 在 低 于 熔化 温度 5~10'C 的 温度 下 干燥 至 
大 部 分 水 分 除去 后 ， 再 按 规定 条 件 干燥 。 生 物 制品 应 先 将 供 
试 品 于 较 低 的 温度 下 干燥 至 大 部 分 水 分 除去 后 ， 再 按 规定 条 
件 干燥 。 

当 用 减 压 干燥 器 (通常 为 室温 或 恒温 减 压 干燥 器 (温度 
应 按 各 品种 项 下 的 规定 设置 。 生 物 制 品 除 另 有 规定 外 ， 温 度 
为 60C) 时 ， 除 男 有 规定 外 ， 压 力 应 在 2. 67kPa(20mmHg) 
以 下 。 干燥 器 中 常用 的 干燥 剂 为 五 氧化 二 磷 、 无 水 氧化 钙 或 
硅胶 ; 恒温 减 压 干燥 器 中 常用 的 干燥 剂 为 五 氧化 二 兢 。 应 及 
时 更 换 干燥 剂 ， 使 其 保持 在 有 效 状态 。 


0832 ”水 分 测定 法 


第 一 法 ( 费 休 氏 法 ) 

1. 容量 滴定 法 

本 法 是 根据 碘 和 二 氧化 硫 在 吡啶 和 甲醇 溶液 中 与 水 定量 
反应 的 原理 来 测定 水 分 。 所 用 仪器 应 干燥 ， 并 能 避免 空气 中 
水 分 的 侵入 ; 测定 应 在 于 燥 处 进行 。 

费 休 氏 试 液 的 制备 与 标定 

(1) 制 备 ” 称 取 碘 ( 置 硫 酸 干 燥 器 内 48 小 时 以 上 )110g， 
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置 干燥 的 具 塞 锥 形 瓶 (或 烧瓶 ) 中 ， 加 无 水 吡啶 160ml， 注 意 
冷却 ， 振 播 至 碘 全 部 溶解 ， 加 无 水 甲醇 300ml， 称 定 重量 ， 
将 锥 形 瓶 (或 烧瓶 ) 置 冰 浴 中 冷却 ， 在 避免 空气 中 水 分 侵 人 的 
条 件 下 ， 通 入 干燥 的 二 氧化 硫 至 重量 增加 72g， 再 加 无 水 甲 
醇 使 成 1000ml， 密 塞 ， 摇 匀 ， 在 暗 处 放置 24 小 时 。 

也 可 以 使 用 稳定 的 市 售 费 体 氏 试 液 。 市 售 的 费 休 氏 试 液 
可 以 是 不 含 吡啶 的 其 他 碱 化 试剂 ， 或 不 含 甲醇 的 其 他 伯 醇 类 
等 制 成 ; 也 可 以 是 单一 的 溶液 或 由 两 种 溶液 临 用 前 混合 
而 成 。 

本 试 液 应 遮光 ， 密 封 ， 阴 凉 干燥 处 保存 。 临 用 前 应 标定 
滴定 度 。 

(2) 标 定 ”精密 称 取 纯 化 水 10 一 30mg， 用 水 分 测定 仪 直 
接 标定 ; 或 精密 称 取 纯化 水 10 一 30mg， 置 于 燥 的 具 塞 锥 形 
瓶 中 ， 除 另 有 规定 外 ， 加 无 水 甲醇 适量 ， 在 避免 空气 中 水 分 
侵 人 的 条 件 下 ， 用 费 休 氏 试 液 滴定 至 溶液 由 浅黄 色 变 为 红 棕 
色 ， 或 用 电化 学 方法 [如 永 停 滴定 法 (通则 0701) 等 ] 指示 
终点 ; 另 做 空白 试验 ， 按 下 式 计算 : 
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式 中 下 为 每 1ml 费 休 氏 试 液 相 当 于 水 的 重量 ，mg; 

W 为 称 取 纯 化 水 的 重量 ，mg; 

A 为 滴定 所 消耗 费 休 氏 试 液 的 容积 ，ml; 

了 为 空白 所 消耗 费 休 氏 试 液 的 容积 ，ml。 

测定 法 ”精密 称 取 供 试 品 适量 ( 约 消耗 费 休 氏 试 液 1 一 

5ml) ， 除 另 有 规定 外 ， 溶 剂 为 无 水 甲醇 ， 用 水 分 测定 仪 直接 
测定 。 或 精密 称 取 供 试 品 适量 ， 置 干燥 的 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 加 
溶剂 适量 ， 在 不 断 振 摇 (或 搅拌 ) 下 用 费 休 氏 试 液 滴定 至 溶液 
由 浅黄 色 变 为 红 棕 色 ， 或 用 永 停 滴 定 法 (通则 0701) 指 示 终 
点 ; 另 做 空白 试验 ， 按 下 式 计算 : 


供 试 品 中 水 分 含量 (%)= 


式 中 4 为 供 试 品 所 消耗 费 休 氏 试 液 的 体积 ，ml; 

B 为 空白 所 消耗 费 休 氏 试 液 的 体积 ，ml; 

下 为 每 1ml 费 休 氏 试 液 相 当 于 水 的 重量 ，mg; 

人 为 供 试 品 的 重量 ，mg。 

如 供 试 品 吸 湿性 较 强 ， 可 称 取 供 试 品 适量 置 干燥 的 容器 

中 ， 密 封 (可 在 干燥 的 隔离 箱 中 操作 )， 精 密 称 定 ， 用 干燥 的 
注射 器 注 人 适量 无 水 甲醇 或 其 他 适宜 溶剂 ， 精 密 称 定 总 重 
量 ， 振 摇 使 供 试 品 溶解 ， 测 定 该 溶液 水 分 。 洗 净 并 烘 干 容 
器 ， 精 密 称 定 其 重量 。 同 时 测定 溶剂 的 水 分 。 按 下 式 计 算 ， 


供 试 品 中 水 分 含量 (%) 一 qm 一 i Wa) 00% 


式 中 W 为 供 试 品 、 溶 剂 和 容器 的 重量 ，g; 
W; 为 供 试 品 、 容 器 的 重量 ，g; 
W; 为 容器 的 重量 ，g; 
c: 为 供 试 品 溶液 的 水 分 含量 ，g/g; 
cz 为 溶剂 的 水 分 食量 ，g/g。 
对 热 稳定 的 供 试 品 ， 亦 可 将 水 分 测定 仪 和 市 售 卡 氏 干燥 
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炉 联 用 测定 水 分 。 即 将 一 定量 的 供 试 品 在 干燥 炉 或 样品 瓶 中 
加 热 ， 并 用 干燥 气体 将 蒸发 出 的 水 分 导 人 水 分 测定 仪 中 测定 。 

2. 库仑 滴定 法 

本 法 仍 以 卡尔 - 费 体 氏 (Karl-Fischer) 反 应 为 基础 ， 应 用 
永 停 滴定 法 (通则 0701) 测 定 水 分 。 与 容量 滴定 法 相 比 ， 库 
仑 滴定 法 中 滴定 剂 碘 不 是 从 滴定 管 加 入 ， 而 是 由 含有 碘 离 子 
的 阳极 电解 液 电解 产生 。 一 旦 所 有 的 水 被 滴定 完全 ， 阳 极 电 
解 液 中 就 会 出 现 少量 过 量 的 碘 ， 使 铀 电极 极 化 而 停止 碘 的 产 
生 。 根 据 法 拉 第 定律 ， 产 生 碘 的 量 与 通过 的 电量 成 正比 ， 因 
此 可 以 通过 测量 电量 总 消耗 的 方法 来 测定 水 分 总 量 。 本 法 主 
要 用 于 测定 含 微量 水 分 (0.0001% 一 0.1%%) 的 供 试 品 ， 特 别 
适用 于 测定 化 学 惰性 物质 如 烃 类 、 醇 类 和 酯 类 中 的 水 分 。 所 
用 仪器 应 干燥 ， 并 能 避免 空气 中 水 分 的 侵 和 人 ; 测定 操作 应 在 
干燥 处 进行 。 

费 休 氏 试 液 ” 按 卡尔 - 费 休 氏 库伦 滴定 仪 的 要 求 配制 或 
使 用 市 售 费 休 氏 试 液 ， 无 需 标 定 滴定 度 。 

测定 法 ”于 滴定 杯 加 入 适量 费 休 氏 试 液 ， 先 将 试 液 和 系 
统 中 的 水 分 预 滴定 除去 ， 然 后 精密 量 取 供 试 品 适量 (含水 量 
约 为 0.5~5mg)， 迅 速 转移 至 滴定 杯 中 ， 以 永 停 滴定 法 ( 通 
则 0701) 指 示 终 点 ， 从 仪器 显示 屏 上 直接 读 取 供 试 品 中 水 分 
的 含量 ， 其 中 每 1mg 水 相当 于 10. 72 库仑 电量 。 

第 二 法 ( 烘 于 法 ) 

测定 法 ” 取 供 试 品 2~5g, 平 铺 于 干燥 至 恒 重 的 扁 形 称 
量 瓶 中 ， 厚 度 不 超过 5mm， 玖 松 供 试 品 不 超过 10mm， 精 密 
称 定 ， 开 启 瓶 盖 在 100 一 105 干 燥 5 小 时 ， 将 瓶 盖 盖 好 ， 
移 置 干燥 器 中 ， 放 冷 30 分 钟 ， 精 密 称 定 ， 再 在 上 述 温 度 干 
燥 1 小 时 ， 放 冷 ， 称 重 ， 至 连续 两 次 称 重 的 差异 不 超过 5mg 
为 止 。 根 据 减 失 的 重量 ， 计 算 供 试 品 中 含水 量 (%%) 。 

本 法 适用 于 不 含 或 少 含 挥发 性 成 分 的 药品 。 

第 三 法 ( 减 压 干燥 法 ) 

减 压 干燥 器 ” 取 直 径 12cm 左右 的 培养 由， 加 入 五 氧化 
二 磷 干 燥 剂 适量 ， 铺 成 0.5 一 lcm 的 厚度 ， 放 人 直径 30cm 
的 减 压 干燥 器 中 。 

测定 法 ” 取 供 试 品 2 一 4g， 混 合 均匀 ， 分 别 取 0.5 一 1g， 
置 已 在 供 试 品 同样 条 件 下 干燥 并 称 重 的 称 量 瓶 中 ， 精 密 称 
定 ， 打 开 瓶 盖 ， 放 和 人 和 人 上述 减 压 干燥 器 中 ， 抽 气 减 压 至 
2. 67kPa(20mmHg) 以 下 ， 并 持续 抽 气 半 小 时 ， 室 温 放 置 24 
小 时 。 在 减 压 干燥 器 出 口 连接 无 水 氯 化 钙 干燥 管 ， 打 开 活 
塞 ， 待 内 外 压 一 致 ， 关 闭 活塞 ， 打 开 干 燥 器 ， 盖 上 瓶 盖 ， 取 
出 称 量 瓶 迅速 精密 称 定 重量 ， 计 算 供 试 品 中 的 含水 量 (%%) 。 

本 法 适用 于 含有 挥发 性 成 分 的 贵重 药品 。 中 药 测定 用 的 
供 试 品 ， 一 般 先 破 碎 并 需 通过 二 号 得。 

第 四 法 (甲苯 法 ) 

仪器 装置 ”如 图 。 图 中 A 为 500ml 的 短 颈 圆 底 烧 瓶 ;B 
为 水 分 测定 管 ; C 为 直 形 冷凝 管 ， 外 管 长 40cm。 使 用 前 ， 
全 部 仪器 应 清洁 ， 并 置 烘箱 中 烘 干 。 

测定 法 ” 取 供 试 品 适量 ( 约 相 当 于 含水 量 1 一 4ml) ， 精 
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密 称 定 ， 置 A 瓶 中 ， 加 甲苯 约 200ml， 必 要 时 加 入 干燥 、 洁 
净 的 无 釉 小 瓷 片 数 片 或 玻璃 珠 数 粒 ， 连 接 仪器 ， 自 冷凝 管 顶 
端 加 入 甲苯 至 充满 了 B 管 的 狭 细部 分 。 将 A 瓶 置 电 热 套 中 或 
用 其 他 适宜 方法 缓 缓 加 热 ， 待 甲苯 开始 沸腾 时 ， 调 节 温 度 ， 
使 每 秒 馏 出 2 滴 。 待 水 分 完全 馅 出 ， 即 测定 管 刻 度 部 分 的 水 
量 不 再 增加 时 ， 将 冷凝 管内 部 先 用 甲 茶 冲洗 ， 再 用 饱 芯 甲 茶 
的 长 刷 或 其 他 适宜 方法 ， 将 管 壁 上 附着 的 甲苯 推 下 ， 继 续 燕 
馏 5 分 钟 ， 放 冷 至 室温 ， 拆 外 装 置 ， 如 有 水 黏附 在 了 B 管 的 管 
壁 上 ， 可 用 攻 甲 葵 的 铜 丝 推 下 ， 放 置 使 水 分 与 甲苯 完全 分 离 
〈 可 加 亚 甲 蓝 粉 末 少 量 ， 使 水 染 成 蓝 色 ， 以 便 分 离 观察 ) 。 检 
读 水 量 ， 并 计算 成 供 试 品 的 含水 量 (% ) 。 


图 甲苯 法 仪器 装置 


【附注 】 《1) 测 定 用 的 甲苯 须 先 加 水 少量 充分 振 播 后 放 
置 ， 将 水 层 分 离弃 去 ， 经 蒸馏 后 使 用 。 

《2) 中 药 测定 用 的 供 试 品 ， 一 般 先 破碎 成 直径 不 超过 
3mm 的 颗粒 或 碎片 ; 直径 和 长 度 在 3mm 以 下 的 可 不 破碎 。 

第 五 法 (气相 色谱 法 ) 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 直径 为 0.18 一 0. 25mm 
的 二 乙烯 茶 - 乙 基 乙 烯 茶 型 高 分 子 多 孔 小 球 作 为 载体 ， 或 采 
用 极 性 与 之 相 适 应 的 毛细 管 柱 ， 柱 温 为 140 一 150C ， 热 导 
检测 器 检测 。 注 和 人 无 水 乙醇 ， 照 气相 色谱 法 (通则 0521 ) 测 
定 ， 应 符合 下 列 要 求 ， 

《1) 理 论 板 数 按 水 峰 计 算 应 大 于 1000， 理 论 板 数 按 乙 醇 
峰 计 算 应 大 于 150; 

(2) 水 和 乙醇 两 峰 的 分 离 度 应 大 于 2; 

(3) 用 无 水 乙醇 进 样 5 次 ， 水 峰 面积 的 相对 标准 偏差 不 
得 大 于 3.0%。 

对 照 溶液 的 制备 ” 取 纯 化 水 约 0.2g， 精 密 称 定 ， 置 25ml 
量 瓶 中 ， 加 无 水 乙醇 至 刻度 ， 播 匀 ， 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 供 试 品 适 量 (含水 量 约 0. 2g)， 剪 
碎 或 研 细 ， 精 密 称 定 ， 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 精 密 加 入 无 水 乙醇 
50ml， 密 塞 ， 混 匀 ， 超 声 处 理 20 分 钟 ， 放 置 12 小 时 ， 再 超 
声 处 理 20 分 钟 ， 密 塞 放 置 ， 待 澄清 后 倾 取 上 清 液 ， 即 得 。 

测定 法 ” 取 无 水 乙醇 、 对 照 溶液 及 供 试 品 溶液 各 1 一 
5pl， 注 入 气相 色谱 仪 ， 测 定 ， 即 得 。 
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对 照 溶液 与 供 试 品 溶液 的 配制 须 用 新 开启 的 同一 瓶 无 水 
乙醇 。 

用 外 标 法 计算 供 试 品 中 的 含水 量 。 计 算 时 应 扣除 无 水 乙 
醉 中 的 含水 量 , 方法 如 下 : 

对 照 溶液 中 实际 加 入 的 水 的 峰 面积 二 对 照 溶 液 中 总 水 峰 
面积 一 KX 对 照 溶液 中 乙醇 峰 面 积 

供 试 品 中 水 的 峰 面 积 二 供 试 品 溶液 中 总 水 峰 面 积 一 KX 
供 试 品 溶液 中 乙醇 峰 面积 


KK 二 无 水 乙醇 中 水 峰 面 积 
元 水 乙醇 中 乙醇 峰 面 积 


0841 炽 灼 残渣 检查 法 


取 供 试 品 1. 0 一 2.0g 或 各 品种 项 下 规定 的 重量 ， 置 已 炽 
灼 至 恒 重 的 寺 塌 (如 供 试 品 分 子 结构 中 含有 碱 金属 或 氟 元 素 ， 
则 应 使 用 铂 增 塌 ) 中 ， 精 密 称 定 ， 缓 缓 炽 灼 至 完全 炭化 ， 放 
冷 ; 除 男 有 规定 外 ， 加 硫酸 0. 5 一 lml 使 温润， 低温 加 热 至 
硫酸 蒸气 除 尽 后 ， 在 700 一 800C 炽 灼 使 完全 灰 化 ， 移 置 干 
燥 器 内 ， 放 冷 ， 精 密 称 定 后 ， 再 在 700 ~ 800'C 炽 灼 至 恒 
重 ， 即 得 。 

如 需 将 残渣 留 作 重金 属 检查 ， 则 炽 灼 温度 必须 控制 在 
500~600°C 。 

0842 易 炭 化 物 检 查 法 

取 内 径 一 致 的 比 色 管 两 支 , 甲 管 中 加 各 品种 项 下 规定 的 
对 照 溶液 5ml; 乙 管 中 加 硫酸 [ 含 H:SO94.5% ~ 
95.5% (g/g)jJ5ml 后 ， 分 次 缓 组 加 入 规定 量 的 供 试 品 ， 振 摇 
使 溶解 。 除 另 有 规定 外 ， 静 置 15 分 钟 后 ， 将 甲乙 两 管 同 置 
白色 背景 前 ,平视 观察 ， 乙 管 中 所 显 颜色 不 得 较 甲 管 更 深 。 

供 试 品 如 为 固体 ， 应 先 研 成 细 粉 。 如 需 加 热 才 能 溶解 
时 ， 可 取 供 试 品 与 硫酸 混合 均匀 ， 加 热 溶 解 后 ， 放 冷 ， 再 移 
置 比 色 管 中 。 

0861 ”残留 溶剂 测定 法 

药品 中 的 残留 溶剂 系 指 在 原料 药 或 辅料 的 生产 中 ， 以 及 
在 制剂 制备 过 程 中 使 用 的 ， 但 在 工艺 过 程 中 未 能 完全 去 除 的 
有 机 溶剂 。 药 品 中 常见 的 残留 溶剂 及 限度 见 附 表 1， 除 另 有 
规定 外 ,第 一 、 第 二 、 第 三 类 溶剂 的 残留 限度 应 符合 附 表 1 
中 的 规定 ; 对 其 他 溶剂 ， 应 根据 生产 工艺 的 特点 ， 制 定 相 应 
的 限度 ， 使 其 符合 产品 规范 、 药 品 生产 质量 管理 规范 
(GMP) 或 其 他 基本 的 质量 要 求 。 

本 法 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 。 

色谱 柱 

1. 毛细 管 柱 

除 另 有 规定 外 ， 极 性 相近 的 同类 色谱 柱 之 间 可 以 互 换 
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使 用 。 

(1) 非 极 性 色谱 柱 ”固定 液 为 100 吧 的 二 甲 基 聚 硅 氧 烷 
的 毛细 管 柱 。 

(2) 极 性 色谱 柱 ”固定 液 为 聚 乙 二 醇 (PEG-20M) 的 毛细 
管 柱 。 

(3) 中 极 性 色谱 柱 ”固定 液 为 (35%) 二 茶 基 -(65%) 甲 基 
聚 硅 氧 烷 、(50 上 %%) 二 苯 基 -(50%) 二 甲 基 聚 硅 氧 烷 、(35%%) 
二 葵 基 -(65%) 二 甲 基 聚 硅 氧 烷 、(14%%) 氰 两 基 苯 基 -(86%%) 
二 甲 基 聚 硅 氧 烧 、(6%) 氰 肉 基 茶 基 -(94%) 二 甲 基 聚 硅 氧 烷 
的 毛细 管 柱 等 。 

(4) 弱 极 性 色谱 ” 柱 固 定 液 为 (5%) 苯 基 -(95%) 甲 基 聚 
硅 氧 烷 、(5%%) 二 苯 基 -(95%) 二 甲 基 硅 氧 烷 共 聚 物 的 毛细 管 
柱 等 。 

2. 填充 柱 

以 直径 为 0. 18 一 0. 25mm 的 二 乙烯 蔡 - 乙 基 乙 烯 茶 型 高 
分 子 多 孔 小 球 或 其 他 适宜 的 填料 作为 固定 相 。 

系统 适用 性 试验 

(1) 用 待 测 物 的 色谱 峰 计算 ， 毛细管 色谱 柱 的 理论 板 数 
一 般 不 低 于 5000; 填充 柱 的 理论 板 数 一 般 不 低 于 1000。 

(2) 色 谱 图 中 ， 待 测 物色 谱 峰 与 其 相 邻 色谱 峰 的 分 离 度 
应 大 于 1.5。 

(3) 以 内 标 法 测定 时 ， 对 照 品 溶液 连续 进 样 5 次 ， 所 得 
待 测 物 与 内 标 物 峰 面积 之 比 的 相对 标准 偏差 (RSD) 应 不 大 于 
5%; 车 以 外 标 法 测定 ， 所 得 待 测 物 峰 面积 的 RSD 应 不 大 
于 10%。 

供 试 品 溶液 的 制备 

1. 顶 空 进 样 

除 另 有 规定 外 ， 精 密 称 取 供 试 品 0. 1~1g; 通常 以 水 为 
溶剂 对 于 非 水 溶性 药物 ， 可 采用 N,N- 二 甲 基 甲 酰 胶 、 二 
甲 基 亚 砚 或 其 他 适宜 溶剂 ; 根据 供 试 品 和 待 测 溶剂 的 溶解 
度 ， 选 择 适 宜 的 溶剂 且 应 不 干扰 待 测 溶剂 的 测定 。 根 据 各 品 
种 项 下 残留 溶剂 的 限度 规定 配制 供 试 品 溶液 ， 其 浓度 应 满足 
系统 定量 测定 的 需要 。 

2. 溶液 直接 进 样 

精密 称 取 供 试 品 适量 ， 用 水 或 合适 的 有 机 溶剂 使 溶解 ; 
根据 各 品种 项 下 残留 溶剂 的 限度 规定 配制 供 试 品 溶液 ， 其 浓 
度 应 满足 系统 定量 测定 的 需要 。 

对 照 品 溶液 的 制备 

精密 称 取 各 品种 项 下 规定 检查 的 有 机 溶剂 适量 ， 采 用 与 
制备 供 试 品 溶液 相同 的 方法 和 溶剂 制备 对 照 品 溶液 ; 如 用 水 
作 溶剂 ， 应 先 将 待 测 有 机 溶剂 溶解 在 50% 二 甲 基 亚 砚 或 
N,N- 二 甲 基 甲 酰胺 溶液 中 ,再 用 水 逐步 稀释 。 若 为 限度 检 
查 ， 根 据 残 留 溶剂 的 限度 规定 确定 对 照 品 溶液 的 浓度 ; 若 为 定 
量 测定 ， 为 保证 定量 结果 的 准确 性 ， 应 根据 供 试 品 中 残留 溶剂 
的 实际 残留 量 确定 对 照 品 溶液 的 浓度 ; 通常 对 照 品 溶液 色谱 峰 
面积 不 宜 超过 供 试 品 溶液 中 对 应 的 残留 溶剂 色谱 峰 面积 的 2 倍 。 
必要 时 ， 应 重新 调整 供 试 品 溶液 或 对 照 品 溶液 的 浓度 。 
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0861 残留 溶剂 测定 法 
测定 法 
第 一 法 (毛细 管 柱 顶 空 进 样 等 温 法 ) 
当 需 要 检查 有 机 溶剂 的 数量 不 多 ， 且 极 性 差异 较 小 时 ， 
可 采用 此 法 。 
色谱 条 件 柱 温 一 般 为 40 一 100C; 常 以 氮气 为 载 气 ， 
流速 为 每 分 钟 1. 0 一 2. 0ml; 以 水 为 溶剂 时 顶 空 瓶 平衡 温度 
为 70 一 85YC , 顶 空 瓶 平衡 时 间 为 30 一 60 分 钟 ;， 进 样 口 温 度 为 
200C;， 如 采用 火焰 离子 化 检测 器 (FID) ， 温 度 为 250" 。 
测定 法 ” 取 对 照 品 溶液 和 供 试 品 溶液 ， 分 别 连续 进 样 不 
少 于 2 次， 测定 待 测 峰 的 峰 面积 。 
对 色谱 图 中 未 知 有 机 溶剂 的 鉴别 ， 可 参考 附 表 2 进行 
初 第 。 
第 二 法 {毛细管 柱 项 空 进 样 系统 程序 升温 法 ) 
当 需 要 检查 的 有 机 溶剂 数量 较 多 ， 且 极 性 差异 较 大 时 ， 
可 采用 此 法 。 
色谱 条 件 ” 柱 温 一 般 先 在 40'C 维持 8 分 钟 ， 再 以 每 分 
钟 SC 的 升温 速率 升 至 120'C ， 维 持 10 分 钟 ; 以 氮气 为 载 
气 ， 流 速 为 每 分 钟 2, 0ml; 以 水 为 溶剂 时 顶 空 瓶 平衡 温度 为 
70~85C ， 顶 空 瓶 平衡 时 间 为 30 一 60 分 钟 ， 进 样 口 温度 为 
200C;， 如 采用 FID 检测 器 ， 进 样 口 温度 为 250'C 。 
具体 到 某 个 品种 的 残留 溶剂 检查 时 ， 可 根据 该 品种 项 下 
残留 溶剂 的 组 成 调整 升温 程序 。 
测定 法 ” 取 对 照 品 溶液 和 供 试 品 溶液 ， 分 别 连续 进 样 不 
少 于 2 次， 测定 待 测 峰 的 峰 面积 。 
对 色谱 图 中 未 知 有 机 溶剂 的 鉴别 ， 可 参考 附 表 3 进行 
初 筛 。 
第 三 法 (溶液 直接 进 样 法 三 
可 采用 填充 柱 ， 亦 可 采用 适宜 极 性 的 毛细 管 柱 。 
测定 法 ” 取 对 照 品 溶液 和 供 试 品 溶液 ,分别 连续 进 样 
2 一 3 次 ， 测 定 待 测 峰 的 峰 面 积 。 
计算 法 (1) 限 度 检查 除 另 有 规定 外 ， 按 各 品种 项 下 
规定 的 供 试 品 溶液 浓度 测定 。 以 内 标 法 测定 时 ， 供 试 品 溶液 
所 得 被 测 溶剂 峰 面 积 与 内 标 峰 面积 之 比 不 得 大 于 对 照 品 溶液 
的 相应 比值 。 以 外 标 法 测定 时 ， 供 试 品 溶液 所 得 被 测 溶剂 峰 
面积 不 得 大 于 对 照 品 溶液 的 相应 峰 面 积 。 
(2) 定 量 测定 ” 按 内 标 法 或 外 标 法 计算 各 残留 溶剂 的 量 。 
【附注 】 
《1) 除 男 有 规定 外 ， 顶 空 条 件 的 选择 : 
@@ 应 根据 供 试 品 中 残留 溶剂 的 沸点 选择 顶 空 平衡 温度 。 
对 沸点 较 高 的 残留 溶剂 ， 通 常 选 择 较 高 的 平衡 温度 ;但 此 时 
应 兼顾 供 试 品 的 热 分 解 特性 ， 尽 量 避 免 供 试 品 产生 的 挥发 性 
热 分 解 产物 对 测定 的 干扰 。 
@@ 顶 空 平衡 时 间 一 般 为 30 一 45 分 钟 ， 以 保证 供 试 品 溶 
液 的 气 - 液 两 相 有 足够 的 时 间 达 到 平衡 。 顶 空 平衡 时 间 通 常 
不 宜 过 长 、 如 超过 60 分 钟 ， 可 能 引起 顶 空 瓶 的 气 密 性 变 差 ， 
导致 定量 准确 性 的 降低 。 
加 对照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 必须 使 用 相同 的 项 空 条 件 。 
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〈2) 定 量 方法 的 验证 ” 当 采 用 项 空 进 样 时 ， 供 试 品 与 对 
照 品 处 于 不 完全 相同 的 基质 中 ， 故 应 考虑 气 液 平衡 过 程 中 的 
基质 效应 ( 供 试 品 溶液 与 对 照 品 洲 液 组 成 差异 对 项 空气 - 液 平 
衡 的 影响 ) 。 由 于 标准 加 入 法 可 以 消除 供 试 品 溶液 基质 与 对 
照 品 溶液 基质 不 同 所 致 的 基质 效应 的 影响 ， 故 通常 采用 标准 
加 入 法 验证 定量 方法 的 准确 性 ; 当 标准 加 入 法 与 其 他 定量 方 
法 的 结果 不 一 致 时 ， 应 以 标准 加 入 法 的 结果 为 准 。 

《3) 干 扰 峰 的 排除 ” 供 试 品 中 的 未 知 杂质 或 其 挥发 性 热 降 
解 物 易 对 残留 溶剂 的 测定 产生 干扰 。 干 扰 作 用 包括 在 测定 的 
色谱 系统 中 未 知 杂 质 或 其 挥发 性 热 降解 物 与 待 测 物 的 保留 值 
相同 ( 共 出 峰 ); 或 热 降解 产物 与 待 测 物 的 结构 相同 (如 甲 氧 基 
热 裂 解 产 生 甲 醇 ) 。 当 测定 的 残留 溶剂 超出 限度 ， 但 未 能 确定 
供 试 品 中 是 否 有 未 知 杂 质 或 其 挥发 性 热 降解 物 对 测定 有 干扰 
作用 时 ， 应 通过 试验 排除 干扰 作用 的 存在 。 对 第 一 类 干扰 作 
用 ， 通 常 采用 在 另 一 种 极 性 不 同 的 色谱 柱 系统 中 对 相同 供 试 
品 再 进行 测定 ， 比 较 不 同色 谱系 统 中 测定 结果 的 方法 。 如 两 
者 结果 一 致 ， 则 可 以 排除 测定 中 有 共 出 峰 的 干扰 ， 如 两 者 结 
果 不 一 致 ， 则 表明 测定 中 有 共 出 峰 的 干扰 。 对 第 二 类 干扰 作 
用 ,通常 要 通过 测定 已 知 不 含 该 溶剂 的 对 照样 品 来 加 以 判断 。 

《4) 含 氮 碱 性 化 合 物 的 测定 ”普通 气相 色谱 仪 中 的 不 锈 
钢管 路 、 进 样 器 的 衬 管 等 对 有 机 胺 等 含 氮 碱 性 化 合 物 具有 较 
强 的 吸附 作用 ， 致 使 其 检 出 灵敏 度 降低 ， 应 采用 惰性 的 硅钢 
材料 或 镍 钢材 料 管 路 ;采用 溶液 直接 进 样 法 测定 时 ， 供 试 品 
溶液 应 不 呈 酸 性 ， 以 免 待 测 物 与 酸 反 应 后 不 易 汽 化 。 

通常 采用 弱 极 性 的 色谱 柱 或 其 填料 预先 经 碱 处 理 过 的 色 
谱 柱 分 析 含 氮 碱 性 化 合 物 ， 如 果 采 用 胺 分 析 专 用 柱 进行 分 
析 ， 效 果 更 好 。 

对 不 宜 采用 气相 色谱 法 测定 的 含 氨 碱 性 化 合 物 ， 如 N- 
甲 基 吡 咯 烷 酮 等 ， 可 采用 其 他 方法 如 离子 色谱 法 等 测定 。 

《5) 检 测 器 的 选择 ”对 含 卤 素 元 素 的 残留 溶剂 如 三 氯 甲 
烷 等 ， 采 用 电子 捕获 检测 器 (ECD)， 易 得 到 高 的 灵敏 度 。 

(6) 由 于 不 同 的 实验 室 在 测定 同一 供 试 品 时 可 能 采用 了 
不 同 的 实验 方法 ， 当 测定 结果 处 于 合格 与 不 合格 边缘 时 ， 以 
采用 内 标 法 或 标准 加 入 法 为 准 。 

(7) 顶 空 平衡 温度 一 般 应 低 于 溶解 供 试 品 所 用 溶剂 的 沸 
点 10C 以 下 ， 能 满足 检测 灵敏 度 即 可 ;对 于 沸点 过 高 的 溶 
剂 ， 如 甲 酰胺 、2- 甲 氧 基 乙醇 、2- 乙 氧 基 乙醇 、 乙 二 醇 、N- 
甲 基 吡 咯 烷 酮 等 ， 用 项 空 进 样 测定 的 灵敏 度 不 如 直接 进 样 ， 
一 般 不 宜 用 项 空 进 样 方式 测定 。 

(8) 利 用 保留 值 定性 是 气相 色谱 中 最 常用 的 定性 方法 。 色 
谱系 统 中 载 气 的 流速 、 载 气 的 温度 和 柱 温 等 的 变化 都 会 使 保 
留 值 改变 ， 从 而 影响 定性 结果 。 校 正 相 对 保留 时 间 (RART) 
只 受 柱 温 和 固定 相 性 质 的 影响 ， 以 此 作为 定性 分 析 参 数 较 可 
靠 。 应 用 中 通常 选用 甲烷 测定 色谱 系统 的 死 体积 (z) : 


RART = 名 一 刀 
tR 一 加 


式 中 如 为 组 分 的 保留 时 间 ; 
ta 为 参 比 物 的 保留 时 间 。 
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第 一 类 溶剂 
(应 该 避免 使 用 ) 


荆 

四 和 气 化 碳 
1,2- 二 握 乙 烷 
1,1- 二 气 乙 燃 
1,1,1- 三 气 乙 烷 
第 二 类 溶剂 
(应 该 限制 使 用 ) 
乙 膀 

氟 荆 

三 气 甲 烷 

环 已 烷 
1,2- 二 氯 乙烯 
二 气 甲 烷 
1,2- 二 甲 氧 基 乙 烷 


N,N- 二 甲 基 乙 酰胺 
N,N- 二 甲 基 甲 酰胺 


第 二 类 溶剂 

〈 应 该 限制 使 用 ) 
二 氧 六 环 

2- 乙 氧 基 乙醇 
乙 二 醇 

甲 酰胺 

正己 烷 

甲醇 

2- 甲 氧 基 乙醇 
甲 基 丁 基 酷 
甲 基 环 已 烷 
N- 甲 基 吡 咯 烷 责 
硝 基 甲 烷 

吡啶 

四 和 氧 唆 吟 

四 氢化 禁 
四 氨 叶 喃 

甲苯 
1,1,2- 三 氰 乙烯 
二 甲苯 


第 三 类 溶剂 (药品 GMP 或 
其 他 质量 要 求 限制 使 用 ) 


通常 含有 60% 间 二 甲 莱 、14% 对 二 甲 蔡 .9% 邻 二 甲 共和 17% 乙 芋 。 
@ 药 品 生产 企业 在 使 用 时 应 提供 该 类 溶剂 在 制剂 中 残留 水 平 的 合理 性 论证 报告 。 


溶剂 名 称 


甲醇 

乙醇 

乙 且 

丙 病 

异 丙 醇 
正成 烷 

乙醚 

甲酸 乙 酯 

二 甲 氧 基 甲烷 
1,1- 二 氯 乙烯 
乙酸 甲 酯 

二 握 甲 烷 

硝 基 甲 烷 

正 丙 醇 
1,2- 二 握 乙 燃 
叔 丁 基 甲 基 醚 
丁 明 

仲 丁 或 
正己 烷 
蜡 丙 醚 

乙酸 乙 酯 

三 氟 甲 烷 

四 拨号 喃 
异 丁 醇 


1. 
2. 
2. 
2. 
2. 
2. 
2. 
2. 
2. 
2. 
2, 
2. 
2 
2. 
3. 
3. 
3. 
3. 
3. 
3， 
3. 
3. 
4. 
4. 


PPPrrrrPppoeppppppppPpeeeePe 


柱 温 40C 


正成 烷 
正己 烷 

乙醚 

异 辛 烷 

异 丙 醚 

起 丁 基 甲 基 醚 
正 庚 烷 

环 已 烷 
1,1- 二 氯 乙 烯 
二 甲 氧 基 甲烷 
甲 基 环 已 烷 
丙酮 

甲酸 乙 酯 
乙酸 甲 酯 
1,2- 二 所 乙烯 
四 氢 了 呐 喃 

甲 基 四 和 氧 呈 喃 
四 氮 化 碳 
1,1,1- 三 氯 乙 烷 
乙酸 乙 酯 
乙酸 蜡 丙 酯 
甲醇 

丁 酮 
1,2- 二 甲 氧 基 乙 烷 


PPpPpPpepPpPp2Ppp2poeepPppP2p2e9P 
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限度 /% 


第 三 类 溶剂 (药品 GMP 或 
其 他 质量 要 求 限制 使 用 ) 


甲 基 异 丁 基 酮 
异 丁 醇 
正成 烷 
正成 醇 

正 丙 醇 

异 丙 醇 

乙酸 丙 酯 


PPPpeeee 
nnn oO a 


第 四 类 溶剂 ( 尚 无 足够 毒 


理学 资料 )2 


1,1- 二 乙 氧 基 丙 烷 
1,1- 二 甲 氧 基 甲烷 
2,2- 二 甲 氧 基 丙 烷 
异 辛 烷 

异 丙 本 

甲 基 异 丙 基 本 

甲 基 四 和 氧 号 喃 
石油 醚 

三 氯 醋酸 

三 氟 醋 酸 


附 表 2 常见 有 机 深 剂 在 等 温 法 测定 时 相对 于 丁 酮 的 保留 值 参考 值 
非 极 性 色谱 柱 


兴 类 


RART 


. 032 
075 
097 
131 
138 
163 
169 
225 
245 
259 
324 
515 
551 
564 
705 
727 
758 
821 
828 
891 
. 960 
. 993 
000 
212 


PPpPpppppPpPpPepPppppepPppppe 有 9? 了 9 29 
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柱 温 40Y 
1,2- 二 握 乙 烷 
1,1,1- 三 气 乙 烷 
甲 基 异 丙 基 酮 
1,2- 二 甲 氧 基 乙 烷 
苯 
乙酸 异 丙 酯 
正 丁 醇 
四 氢化 碳 
环 已 烷 
甲 基 四 和 气 号 哺 
三 氟 乙 烯 
二 氧 六 环 
异 辛 烷 
正 庚 烷 
乙酸 丙 酯 
甲 基 环 已 烷 
甲 基 异 丁 基 酮 
3- 甲 基 -1- 丁 醇 
吡啶 
甲 莱 
正 戊 醇 
甲烷 

柱 温 80C 
乙酸 异 丁 酯 
甲 基 丁 基 酮 
乙酸 丁 酯 
握 芋 
甲 氧 基 茶 
异 丙 基 芋 
丁 酮 
甲烷 

柱 温 120C 
四 氢化 莹 
丁 柄 

甲烷 
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非 极 性 色谱 柱 


附 表 3 常见 有 机 溶剂 在 程序 升温 法 测定 时 相对 于 丁 丽 的 保留 值 参 考 值 


oC PPP 


TT 
pr 


ER 


Tio PPP PP NN 


Tom mrN 


733 
823 
828 
988 
004 


.019 


089 
150 
201 
785 
819 


.891 


148 
172 
792 
851 
922 
145 
168 
276 


.099 


345 
778 
726 
890 
589 


.000 


半 病 人 六 


溶剂 名 称 
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柱 温 40C 
甲 基 异 丙 基 硬 
二 握 甲 烷 


乙酸 丙 酯 

三 所 乙烯 

甲 基 异 丁 基 酮 
乙 膊 
乙酸 异 丁 酯 
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溶剂 名 称 
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0871 甲醇 量 检 查 法 
、 续 表 
极 性 色谱 柱 
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注 : 附 表 2、3 中 数据 为 非 极 性 的 SPB-1 柱 (30mX0.32mm，1. 0km) 和 极 性 的 HP-INNOWAX 柱 (30mX0. 32mm，0. 5pm) 测 定 的 结果 。 
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本 法 系 用 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 酒 剂 或 醒 剂 等 含 


甲醇 量 检 查 法 


乙醇 制剂 中 甲醇 的 含量 。 除 另 有 规定 外 ， 按 下 列 方法 测定 。 
第 一 法 (毛细 管 柱 法 ) 
色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”采用 (6%%) 氰 丙 基 葵 基 - 
(94%%) 二 甲 基 聚 硅 氧 烷 为 固定 液 的 毛细 管 柱 ; 起 始 温度 为 


*，109 。 
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0872 合成 多 肽 中 的 醋酸 测定 法 


40C， 维 持 2 分 钟 ， 以 每 分 钟 3 人 的 速率 升温 至 65'C ， 再 以 
每 分 钟 25 的 速率 升温 至 200C ， 维 持 10 分 钟 ， 进 样 口 温 
度 200C ;检测 器 (FID) 温 度 220C;， 分 流 进 样 ， 分 流 比 为 
1: 1; 顶 空 进 样 平衡 温度 为 85'C ， 平 衡 时 间 为 20 分 钟 。 理 
论 板 数 按 甲 醇 峰 计算 应 不 低 于 10 000， 甲醇 峰 与 其 他 色谱 峰 
的 分 离 度 应 大 于 1. 5。 

测定 法 ” 取 供 试 液 作 为 供 试 品 溶液 。 精 密 量 取 甲 醇 1ml， 
置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 精 密 量 取 5ml， 置 
100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 揪 勾 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 
分 别 精密 量 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 3ml， 置 10ml 顶 空 
进 样 瓶 中 ， 密 封 ， 顶 空 进 样 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 ， 即 得 。 

第 二 法 (填充 柱 法 ) 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 直径 为 0.18 一 0. 25mm 
的 二 乙烯 葵 - 乙 基 乙 烯 苯 型 高 分 子 多 孔 小 球 作 为 载体 ; 柱 温 
125'"C 。 理 论 板 数 按 甲醇 峰 计 算 应 不 低 于 1500; 甲醇 峰 、 乙 
醇 峰 与 内 标 物质 各 相 邻 色谱 峰之 间 的 分 离 度 应 符合 规定 。 

校正 因子 测定 ”精密 量 取 正 丙 醇 lml， 置 100ml 量 瓶 
中 ， 用 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 ， 作 为 内 标 溶液 。 另 精密 
量 取 甲醇 lml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 
精密 量 取 10ml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 精 密 加 入 内 标 溶液 10ml， 
用 水 稀释 至 刻度 ， 扬 匀 ， 取 1yl 注入 气相 色谱 仪 ， 连 续 进 样 
3 一 5 次， 测定 峰 面 积 ， 计 算 校正 因子 。 

测定 法 ”精密 量 取 内 标 溶液 Iml， 置 10ml 量 瓶 中 ， 加 
供 试 液 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 ， 取 lyl 注入 气相 色 
谱 仪 ， 测 定 ， 即 得 。 

除 另 有 规定 外 ， 供 试 液 含 甲 醇 量 不 得 过 0. 05% (ml/ml) 。 

【附注 〗(1) 如 采用 填充 柱 法 时 ， 内 标 物质 峰 相 应 的 位 置 
出 现 杂 质 峰 ， 可 改 用 外 标 法 测定 。 

(2) 建 议 选 择 大 口径 、 厚 液 膜 色谱 柱 ， 规 格 为 30m X 
0. 53mmX 3. 00pum. 
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本 法 系 用 液 相 色谱 法 (通则 0512) 测 定 合成 多 肽 中 醋酸 
或 醋酸 盐 的 含量 。 除 另 有 规定 外 ， 按 下 列 方法 测定 。 

对 照 溶液 的 制备 取 冰 醋酸 适量 ， 精 密 称 定 ， 用 流动 
相 A- 流 动 相 B(95 : 5) 的 混合 溶液 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 
约 含 0. 1mg 的 溶液 (浓度 可 随 供 试 品 中 醋酸 的 含量 作 适 当 
调整 ) 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 照 各 品种 项 下 规定 的 方法 制备 ( 取 
样 量 应 根据 其 醋酸 含量 而 定 ) 。 

色谱 条 件 及 系统 适用 性 试验 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 (250mmX 4. 6mm，5pm); 以 磷酸 溶液 (在 1000ml 
水 中 加 磷酸 0. 7ml， 用 0.42% 氧 氧化 钠 溶 液 调节 pH 值 至 
3. 0) 为 流动 相 A; 甲醇 为 流动 相 B; 流速 为 每 分 钟 1. 2ml; 
检测 波长 为 210nm。 按 下 表 进 行 梯 度 洗 脱 。 理 论 板 数 按 醋酸 
峰 计算 应 不 低 于 2000。 醋 酸 峰 的 保留 时 间 约 在 3 一 4 分 钟 。 
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时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 AC(%) 流动 相 BC(%) 


0~5 95 5 
5~10 50 50 
10~20 50 50 
20~22 95 9 
22~30 95 5 


测定 法 ”精密 量 取 对 照 溶液 和 供 试 品 溶液 各 10x1， 分 别 
注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ， 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 多 肽 
中 醋酸 的 含量 。 
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本 法 系 采 用 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 8 内 酰胺 类 药 
物 中 的 2- 乙 基 已 酸 的 量 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 聚 乙 二 醇 (PEG-20M) 
或 极 性 相似 的 毛细 管 柱 ; 柱 温 为 150'C; 进 样 口 温度 为 
200C;， 检测 器 温度 为 300'C 。2- 乙 基 已 酸 峰 的 理论 板 数 应 不 
低 于 5000， 各 色谱 峰之 间 的 分 离 度 应 大 于 2.0。 取 对 照 品 溶 
液 连续 进 样 5 次 ，2- 乙 基 已 酸 峰 与 内 标 峰 面积 之 比 的 相对 标 
准 偏差 应 不 大 于 5%。 

内 标 溶液 的 制备 ” 称 取 3- 环 已 丙 酸 约 100mg， 置 100ml 
量 瓶 中 ， 用 环 已 烷 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 称 取 供 试 品 约 0. 3g， 加 33% 盐 
酸 溶液 4. 0ml 使 溶解 ， 精 密 加 入 内 标 溶液 1ml， 剧 烈 振 摇 1 分 
钟 ， 静 置 使 分 层 (如 有 必要 ， 可 离心 )， 取 上 层 溶 液 作为 供 试 
品 溶液 。 必 要 时 可 进行 二 次 提取 : 分 取出 下 层 溶液 ， 精 密 加 
入 内 标 溶液 1ml， 剧 烈 振 摇 1 分 钟 ， 静 置 使 分 层 (如 有 必要 ， 
可 离心 )， 弃 去 下 层 溶 液 ， 合 并 上 清 液 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ”精密 称 取 2- 乙 基 己 酸 对 照 品 75mg， 
置 50ml 量 瓶 中 ， 用 内 标 溶 液 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 精 
密 量 取 lml， 加 33%% 盐 酸 溶液 4. 0ml， 剧 烈 振 摇 1 分 钟 ， 静 
置 使 分 层 ( 如 有 必要 ， 可 离心 )， 取 上 层 溶液 作为 对 照 品 溶 
液 。 如 供 试 品 进 行 二 次 提取 ， 对 照 品 也 相应 进行 二 次 提取 : 
分 取出 下 层 溶 液 ， 加 入 内 标 溶液 lml， 再 剧烈 振 播 1 分 钟 ， 
静 置 分 层 ( 如 有 必要 ， 可 离心 )， 弃 去 下 层 溶 液 ， 合 并 上 清 
液 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 

测定 法 ” 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 lxl， 分 别 注入 
气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 按 照 以 下 公式 计算 2- 乙 基 已 酸 含 
量 (%): 


2 -了 其 已 酸 含量 (%) 二 ATX RX Ma X 0.02 


AR XIrXMr 
式 中 Ar 为 供 试 品 溶液 色谱 图 中 2- 乙 基 已 酸 的 峰 面 积 ; 
Ar 为 对 照 品 溶液 色谱 图 中 2- 乙 基 己 酸 的 峰 面积 ; 
I 为 供 试 品 溶液 色谱 图 中 内 标的 峰 面积 ，; 
Ix 为 对 照 品 溶液 色谱 图 中 内 标的 峰 面积 ， 
Ma 为 供 试 品 的 重量 ，g; 
Mx 为 2- 乙 基 已 酸 对 照 品 的 重量 ，g。 


x 100% 
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0901 溶液 颜色 检查 法 


0900 ”特性 检查 法 


0901 溶液 颜色 检查 法 


本 法 系 将 药物 溶液 的 颜色 与 规定 的 标准 比 色 液 比较 ， 或 
在 规定 的 波长 处 测定 其 吸光 度 。 

品种 项 下 规定 的 “无 色 ” 系 指 供 试 品 溶液 的 颜色 相同 于 
水 或 所 用 溶剂 , “几乎 无 色 ” 系 指 供 试 品 溶液 的 颜色 不 深 于 

Se - 

相应 色调 0, 5 号 标准 比 色 液 。 

第 一 法 

除 另 有 规定 外 ， 取 各 品种 项 下 规定 量 的 供 试 品 ， 加 水 洲 
解 ， 置 于 25ml 的 纳 氏 比 色 管 中 ， 加 水 稀释 至 10ml。 另 取 规 
定 色调 和 色 号 的 标准 比 色 液 10ml， 置 于 另 一 25ml 纳 氏 比 色 
管 中 ， 两 管 同 置 白 色 背 景 上 ， 自 上 向 下 透视 ， 或 同 置 白色 背 
景 前 ， 平 视 观 察 ， 供 试 品 管 旺 现 的 颜色 与 对 照管 比较 ， 不 得 
更 深 。 如 供 试 品 管 呈现 的 颜色 与 对 照管 的 颜色 深浅 非常 接近 
或 色调 不 完全 一 致 ,， 使 目 视 观察 无 法 辨别 两 者 的 深浅 时 ， 应 
改 用 第 三 法 (色差 计 法 ) 测 定 ， 并 将 其 测定 结果 作为 判定 
依据 。 

比 色 用 重 铬 酸 钾 液 ”精密 称 取 在 120C 干燥 至 恒 重 的 基 
准 重 铬 酸 钾 0. 4000g， 置 500ml 量 瓶 中 ， 加 适量 水 溶解 并 稀释 
至 刻度 ， 播 匀 ， 即 得 。 每 1ml 溶液 中 含 0. 800mg 的 K; Cr O， 。 

比 色 用 硫酸 铜 液 ” 取 硫 酸 铜 约 32. 5g， 加 适量 的 盐酸 溶 
液 (1 一 40) 使 溶解 成 500ml， 精 密 量 取 10ml， 置 碘 量 瓶 中 ， 
加 水 50ml、 醋 酸 4ml 与 碘化钾 2g， 用 硫 代 硫酸 钠 滴定 液 
(0. 1mol/L) 滴 定 ， 至 近 终 点 时 ， 加 淀粉 指示 液 2ml， 继 续 滴 
定 至 蓝 色 消 失 。 每 1ml 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 相 当 
于 24.97mg 的 CuSO,，、5H:O。 根 据 上 述 测定 结果 ， 在 剩余 
的 原 溶液 中 加 适量 的 盐酸 溶液 (1 一 40)， 使 每 1ml 溶液 中 含 
62. 4mg 的 CuSO, .5H:O， 即 得 。 

比 色 用 氢化 销 液 ” 取 和 氢化 钴 约 32. 5g， 加 适量 的 盐酸 溶 
液 (1 一 40) 使 溶解 成 500ml， 精 密 量 取 2ml， 置 锥 形 瓶 中 ， 加 
水 200ml， 摇 名， 加 氨 试 液 至 溶液 由 浅 红 色 和 转变 至 绿色 后 ， 
加 醋酸 -醋酸 钠 缓冲 液 pH6.0)10ml， 加 热 至 60'C ， 再 加 二 
甲 酚 楼 指示 液 5 滴 用 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴 定 液 
(0, 05mol/L) 滴 定 至 溶液 显 黄色 。 每 lml 乙 二 腕 四 醋酸 二 钠 
滴定 液 (0. 05mol/L) 相 当 于 11. 90mg 的 CoCl:，6H:O。 根 据 
上 述 测定 结果 ， 在 剩余 的 原 溶液 中 加 适量 的 盐酸 溶液 (1 一 
40)， 使 每 1ml 溶液 中 含 59. 5mg 的 CoCl;， 6H;O， 即 得 。 

各 种 色调 标准 贮备 液 的 制备 ” 按 表 1 精密 量 取 比 色 用 氨 
化 销 液 、 比 色 用 重 铬 酸 钾 液 、 比 色 用 硫酸 铜 液 与 水 ， 混 合 播 


名， 即 得 。 
表 1 各 种 色调 标准 贮备 液 的 配制 


比 色 用 氧 比 色 用 重 铬 | 比 色 用 硫酸 
化 外 液 /ml | 酸 钙 液 /ml 铜 液 /ml 


各 种 色调 色 号 标准 比 色 液 的 制备 ” 按 表 2 精密 量 取 各 色 
调 标 准 贮备 液 与 水 ， 混 合 播 匀 ， 即 得 。 


表 2 各 种 色调 色 号 标准 比 色 液 的 配制 表 
贮备 液 /ml |0. 25| 0.5 | 1.0 
加 水 量 /ml 49.75i9.5|9.0 


四 加 看 回回 面世 
1.5|2.0|2.5|3.0|4.5|16.0|7.5110.0 
8.518.0|17.517.015.5|4.0|2.5| 0 

第 二 法 


除 另 有 规定 外 ， 取 各 供 试 品 项 下 规定 量 的 供 试 品 ， 加 水 
溶解 并 使 成 10ml， 必 要 时 滤 过 ， 滤 液 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 
法 (通则 0401) 于 规定 波长 处 测定 ， 吸 光度 不 得 超过 规定 值 。 

第 三 法 (色差 计 法 ) 

本 法 是 使 用 具备 透射 测量 功能 的 测 色色 差 计 直 接 测定 溶 
液 的 透射 三 刺激 值 ， 对 其 颜色 进行 定量 表述 和 分 析 的 方法 。 
当 目 视 比 色 法 较 难 判定 供 试 品 与 标准 比 色 液 之 间 的 差异 时 ， 
应 采用 本 法 进行 测定 与 判断 。 

供 试 品 溶液 与 标准 比 色 液 之 间 的 颜色 差异 ， 可 以 通过 分 
别 比较 它们 与 水 之 间 的 色差 值 来 测定 ， 也 可 以 通过 直接 比较 
它们 之 间 的 色差 值 来 测定 。 

现代 颜色 视觉 理论 认为 ,在 人 眼 视 网 腊 上 有 三 种 感 色 的 
锥 体 细 胞 ， 分 别 对 红 、 绿 、 蓝 三 种 颜色 敏感 。 颜 色 视 觉 过程 
可 分 为 两 个 阶段 : 第 一 阶段 ， 视 网 膜 上 三 种 独立 的 锥 体感 色 
物质 ， 有 选择 地 吸收 光谱 不 同 波长 的 辐射 ， 同 时 每 一 物质 又 
可 单独 产生 白 和 黑 的 反应 ， 即 在 强 光 作 用 下 产生 白 的 反应 ， 
无 外 界 刺激 时 产生 黑 的 反应 ; 第 二 阶段 ， 在 神经 兴奋 由 锥 体 
感受 器 向 视觉 中 枢 的 传导 过 程 中 ， 这 三 种 反应 又 重新 组 合 ， 
最 后 形成 三 对 对 立 性 的 神经 反应 ， 即 红 或 绿 、 黄 或 蓝 、 白 或 
黑 的 反应 。 最 终 在 大 脑 皮 层 的 视觉 中 枢 产 生 各 种 颜色 感觉 。 

自然 界 中 的 每 种 颜色 都 可 以 用 选 定 的 、 能 刺激 人 眼中 


0.5 
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三 种 受 体 细胞 的 红 、 绿 、 蓝 三 原色 ， 按 适当 比例 混合 而 
成 。 由 此 引入 一 个 新 的 概念 一 一 三 刺激 值 ， 即 在 给 定 的 三 
色 系 统 中 与 待 测 色 达 到 色 匹 配 所 需要 的 三 个 原 刺 激 量 ， 分 
别 以 X、Y、2Z 表示 。 通 过 对 众多 具有 正常 色觉 的 人 体 ( 称 
为 标准 观察 者 ， 即 标准 眼 ) 进 行 广泛 的 颜色 上 比较 试验 ， 测 
定 了 每 一 种 可 见 波长 (400~760nm) 的 光 引 起 每 种 锥 体 刺 激 
的 相对 数量 的 色 匹 配 函 数 ， 这 些 色 匹配 函数 分 别 用 (4)、 
y(X3)、z (4) 来 表示 。 把 这 些 色 匹配 了 蚂 数 组 合 起 来 ， 描 绘 成 
曲线 ， 就 叫做 CIE 色 度 标准 观察 者 的 光谱 三 刺激 值 曲线 
(图 1) 。 


400 500 600 700 
波长 mm 
1 CIE 1931 色 度 标准 观察 者 的 
光谱 三 刺激 值 曲线 


色 匹 配 函 数 和 三 刺激 值 间 的 关系 以 下 列 方程 表 示 : 
X=K|Sa)PCO)zCODAdG) 


Y=K [swWPo yaa 


Z=K swW Pos OV Aa 


式 中 天 为 归 化 系数 ; 
SGA) 为 光源 的 相对 光谱 功率 分 布 ; 
P(X) 为 物体 色 的 光谱 反射 比 或 透射 比 ; 
工 (X)、y《X)、zZ()) 为 标准 观察 者 的 色 匹 配 隐 数 ; 
Ad(4) 为 波长 间隔 ， 一 般 采用 10nm 或 5nm。 

当 某 种 颜色 的 三 刺激 值 确定 之 后 ， 则 可 用 其 计算 出 该 
颜色 在 一 个 理想 的 三 维 颜 色 空 间 中 的 坐标 ， 由 此 推导 出 许 
多 组 的 颜色 方程 ( 称 为 表 色 系统 ) 来 定义 这 一 空间 。 如 : 
CIE 1931-XYZ 色 度 系统 ，CIE 1964 色 度 系统 ，CIE 
1976L*a*b'* 色 空间 (CIE Lab 均匀 色 空 间 )，Hunter 表 色 系 
统 等 。 

为 便于 理解 和 比 对 ， 人 们 通常 采用 CIELab 颜色 空间 来 
表示 颜色 及 色差 。 该 色 空 间 由 直角 坐标 L"a*b" 构成 。 在 三 
维 色 坐标 系 的 任 一 点 都 代表 一 种 颜色 ， 其 与 参 比 点 之 间 的 几 
何 距 离 代表 两 种 颜色 之 间 的 差异 (图 2 和 图 3) 。 相 等 的 距离 
代表 相同 的 色差 值 。 用 仪器 法 对 一 个 供 试 品 与 标准 比 色 液 的 
颜色 进行 比较 时 ， 需 比较 的 参数 就 是 空白 对 照 品 的 颜色 和 供 
试 品 或 栋 准 比 色 液 颜色 在 均匀 色 空 间 中 的 差 值 。 
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图 3 L'a’b’ 色 空间 和 色差 AE* 


在 CIELab 均匀 色 空 间 中 ， 三维 色 坐标 L'a" b' 与 三 刺 
激 值 X，Y，Z 和 色差 值 之 间 的 关系 如 下 : 
明度 指数 工 " ==116X (Y/Y,)" 一 16 
色 品 指数 a' = 二 500X[(X/X,) 一 (Y/Y,)'3] 
色 品 指数 5* =200X[ECY/Y,)” 一 (Z/2Z,)1 3] 
色差 AE* 一 VC(AL* )? 干 (Aa" 六 十 (AD )® 
以 上 公式 仅 适 用 于 X/X,、Y/Y,、2Z/Z. 之 0.008 856 时 。 
式 中 X、Y、Z 为 待 测 样品 的 三 刺激 值 ; 
Xu。、Y.、Z。 为 三 刺激 值 ; 
AE* 为 供 试 品 色 与 标准 比 色 液 色 的 色差 ; 
AL * 为 供 试 品 色 与 标准 比 色 液 色 的 明度 指数 之 差 ， 其 
中 AL " 为 “ 正 数 ” 表 示 供 试 品 比 标准 比 色 液 颜 
色 亮 ; 
Aa" 、Ab" 为 供 试 品 色 与 标准 比 色 液 色 的 色 品 指数 之 
差 ， 其 中 Aa" 、Ab* 为 “ 正 数 ” 表 示 供 试 品 比 标 
准 比 色 液 颜色 更 深 。 
色差 计 的 工作 原理 简单 地 说 即 是 模拟 人 眼 的 视觉 系统 ， 
利用 仪器 内 部 的 模拟 积分 光学 系统 ， 把 光谱 光度 数据 的 三 刺 
激 值 进行 积分 而 得 到 颜色 的 数学 表达 式 ， 从 而 计算 出 L"、 
a" 、b" 值 及 对 比 色 的 色差 。 在 仪器 使 用 的 标准 光源 与 日 常 
观察 样品 所 使 用 光源 光谱 功率 分 布 一 致 (比如 异 光 )， 其 光电 
响应 接收 条 件 与 标准 观察 者 的 色觉 特性 一 致 的 条 件 下 ， 用 仪 
器 方法 测定 颜色 ， 不 但 能 够 精确 、 定 量 地 测定 颜色 和 色差 ， 
而 且 比 目测 法 客观 ， 且 不 随时 间 、 地 点 、 人 员 变 化 而 发 生 
变化 。 
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1. 对 仪器 的 一 般 要 求 

使 用 具备 透射 测量 功能 的 测 色 色差 计 进 行 颜色 测定 ， 照 
明 观 察 条 件 为 o/o( 垂 直 照 明 / 垂 直接 收 ) 条 件 ;，D65 光源 照 
明 ，10" 视 场 条 件 下 ， 可 直接 测 出 三 刺激 值 X、Y、Z， 并 能 
直接 计算 给 出 L"、a"*、b" 和 AE'。 

因 溶 液 的 颜色 随 着 被 测定 的 溶液 液 层 厚 度 而 变 ， 所 以 除 
另 有 规定 外 ， 测 量 透 射 色 时 ， 应 使 用 lcm 厚度 液 槽 。 由 于 
送 浊 液体 、 黏 性 液体 或 带 荧 光 的 液体 会 影响 透射 ， 故 不 适宜 
采用 色差 计 法 测定 。 

为 保证 测量 的 可 靠 性 ， 应 定期 对 仪器 进行 全 面 的 检定 。 
在 每 次 测量 时 ， 按 仪器 要 求 ， 需 用 水 对 仪器 进行 校准 ， 并 规 
定 水 在 D65 为 光源 ，10" 视 场 条 件 下 ,水 的 三 刺激 值 分 
别 为 : 

X=94. 81; Y=100.00; Z=107. 32 

2. 测定 法 

除 另 有 规定 外 ， 用 水 对 仪器 进行 校准 ， 取 按 各 品种 项 下 
规定 的 方法 分 别 制 得 的 供 试 品 溶液 和 标准 比 色 液 ， 置 仪器 上 
进行 测定 ， 供 试 品 溶液 与 水 的 色差 值 AE" 应 不 超过 标准 比 
色 液 与 水 的 色差 值 AE* 。 

如 品种 正文 项 下 规定 的 色调 有 两 种 ， 且 供 试 品 溶液 的 实 
际 色调 介 于 两 种 规定 色调 之 间 ， 难以 判断 更 倾向 何 种 色调 
时 ， 将 测 得 的 供 试 品 溶液 与 水 的 色差 值 (AE" ) 与 两 种 色调 标 
准 比 色 液 与 水 的 色差 值 的 平均 值 比较 , 不 得 更 深 [AE* 反 
(AE; +AE; )/2]。 

0902 澄清 度 检查 法 

澄清 度 检查 法 系 将 药品 溶液 与 规定 的 浊 度 标准 液 相 比 
较 ， 用 以 检查 溶液 的 澄清 程度 。 除 另 有 规定 外 ， 应 采用 第 一 
法 进行 检测 。 

品种 项 下 规定 的 “澄清 ”， 系 指 供 试 品 溶液 的 澄清 度 与 
所 用 溶剂 相同 ， 或 不 超过 0. 5 号 浊 度 标准 液 的 池 度 。“ 几 乎 
港 清 ”"， 系 指 供 试 品 溶液 的 溃 度 介 于 0. 5 号 至 1 号 浊 度 标准 
液 的 浊 度 之 间 。 

第 一 法 ( 目 视 法 ) 

除 另 有 规定 外 ， 按 各 品种 项 下 规定 的 浓度 要 求 ， 在 室温 
条 件 下 将 用 水 稀释 至 一 定 浓度 的 供 试 品 溶液 与 等 量 的 浊 度 标 
准 液 分 别 置 于 配对 的 比 浊 用 玻璃 管 ( 内 径 15 一 16mm， 平 底 ， 
具 塞 ， 以 无 色 、 透 明 、 中 性 硬 质 玻璃 制 成 ) 中 ， 在 浊 度 标准 
液 制备 5 分 钟 后 ， 在 暗室 内 垂直 同 置 于 伞 棚 灯 下 ， 有 照度 为 
10001x， 从 水 平方 向 观察 、 比 较 。 除 另 有 规定 外 ， 供 试 品 溶 
解 后 应 立即 检视 。 

第 一 法 无 法 准确 判定 两 者 的 浴 清 度 差异 时 ， 改 用 第 二 法 
进行 测定 并 以 其 测定 结果 进行 判定 。 

浊 度 标准 贮备 液 的 制备 ” 称 取 于 105C 干 燥 至 便 重 的 硫 
酸 肝 1. 00g， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 适量 使 溶解 ， 必 要 时 可 
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在 40 的 水 浴 中 温 热 溶解 ， 并 用 水 稀释 至 刻度 ， 扬 匀 ， 放 
置 4~6 小 时 ; 取 此 溶液 与 等 容量 的 10%% 乌 洛 邦 品 溶液 混 
合 ， 揪 匀 ， 于 25 吧 避 光 静 置 24 小 时 ， 即 得 。 该 溶液 置 冷 处 
避 光 保存 ， 可 在 2 个 月 内 使 用 ， 用 前 播 匀 。 

沁 度 标准 原液 的 制备 ” 取 浊 度 标准 贮备 液 15. 0ml1， 置 
1000ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 取 适量 ,， 置 lcm 
吸收 池 中 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 在 550nm 
的 波长 处 测定 ， 其 吸光 度 应 在 0. 12 一 0. 15 范围 内 。 该 溶液 
应 在 48 小 时 内 使 用 ， 用 前 播 匀 。 

浊 关 标准 液 的 制备 ” 取 浊 度 标 准 原 液 与 水 ， 按 下 表 配 
制 ， 即 得 。 浊 度 标准 液 应 临 用 时 制备 ， 使 用 前 充分 播 匀 。 


浊 度 标准 原液 /ml 
水 /ml 


第 二 法 ( 演 度 仪 法 )< 人 
供 试 品 溶液 的 池 度 而 采用 池 度 仪 测定 。 溶 液 中 不 同 大 
小 、 不 同 特性 的 微粒 物质 包括 有 色 物 质 均 可 使 入射 光 产生 散 
射 ， 通 过 测定 透射 光 或 散射 光 的 强度 ， 可 以 检查 供 试 品 溶液 
的 浊 度 。 仪 器 测定 模式 通常 有 三 种 类 型 ， 透 射 光 式 、 散 射 光 
式 和 透射 光 -散射 光 比较 测量 模式 (比率 池 度 模式 ) 。 
1. 仪器 的 一 般 要 求 
采用 散射 光 式 浊 度 仪 时 ， 光 源 峰 值 波长 约 为 860nm 左 
右 ; 测量 范围 应 包含 0.01~ 一 100NTU。 在 0~1I0ONTU 范围 
内 分 辨 率 应 为 0.01NTU; 在 10~~100NTU 范围 内 分 辩 率 应 
为 0.1NTU。 
2. 适用 范围 及 检测 原理 
本 法 采用 散射 光 式 池 度 仪 ， 适 用 于 低 、 中 浊 度 无 色 
供 试 品 溶液 的 浊 度 测定 ( 浊 度 值 为 100NTU 以 下 的 供 试 
品 ) 。 因 为 高 浊 度 的 供 试 品 会 造成 多 次 散射 现象 ， 使 散射 
光 强 度 迅速 下 降 ， 导 致 散射 光 强 度 不 能 正确 反映 供 试 品 的 
浊 度 值 。0.5 号 至 4 号 浊 度 标准 液 的 浊 度 值 范围 约 为 
0 一 40NTU。 
采用 散射 光 式 浊 度 仪 测定 时 ， 和 射 光 和 测定 的 散射 光 呈 
90* 夹 角 ， 入 射 光 强度 和 散射 光 强度 关系 式 为 : 
I=K’TI, 
式 中 了 为 散射 光 强 度 ， 单 位 为 cd; 
五 为 人 射 光 强度 ， 单 位 为 cd; 
K' 为 散射 系数 ; 
了 为 供 试 品 溶液 的 浊 度 值 ， 单 位 为 NTUCNTU 是 基 
于 福 尔 马 脐 沁 度 标准 液 测定 的 散射 池上 度 单位 ， 福 
尔 马 腊 浊 度 标 准 液 即 为 第 一 法 中 的 浊 度 标准 贮备 
液 ) 。 
在 入 射 光 强度 I 不 变 的 情况 下 ， 散 射 光 强度 T 与 池 度 
值 成 正比 ， 因 此 ， 可 以 将 浊 度 测量 转化 为 散射 光 强 度 的 
测量 。 


*。 113 。 


0903 不 溶性 微粒 检查 法 


3. 系统 的 适用 性 试验 

仪器 应 定期 (一 般 每 月 一 次 ) 对 浊 度 标准 液 的 线性 和 重复 
性 进行 考察 ， 采 用 0. 5 号 至 4 号 浊 度 标准 液 进行 浊 度 值 测 
定 ， 浊 度 标准 液 的 测定 结果 (单位 NTU) 与 浓度 间 应 呈 线 性 
关系 ， 线 性 方程 的 相关 系数 应 不 低 于 0. 999; 取 0.5 号 至 4 
号 浊 度 标准 液 ， 重 复 测定 5 次 ，0.5 号 和 1 号 浊 度 标准 液 测 
量 浊 度 值 的 相对 标准 偏差 应 不 大 于 5% ，2 一 4 号 浊 度 标准 液 
测量 浊 度 值 的 相对 标准 偏差 不 大 于 2%。 

4. 测定 法 

按照 仪器 说 明 书 要 求 并 采用 规定 的 浊 度 液 进行 仪 器 校 
正 。 溶液 剂 直接 取样 测定 ;原料 药 或 其 他 剂型 按照 个 论 项 下 
的 标准 规定 制备 供 试 品 溶液 ， 临 用 时 制备 。 分 别 取 供 试 品 溶 
液 和 相应 浊 度 标准 液 进行 测定 ， 测 定 前 应 摇 匀 ， 并 避免 产生 
气泡 ， 读 取 浊 度 值 。 供 试 品 溶液 浊 度 值 不 得 大 于 相应 浊 度 标 
准 液 的 池 度 值 。 
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本 法 系 用 以 检查 静脉 用 注射 剂 (溶液 型 注射 液 、 注 射 用 
无 菌 粉末 、 注 射 用 浓 溶 液 ) 及 供 静 脉 注射 用 无 菌 原料 药 中 不 
溶性 微粒 的 大 小 及 数量 。 

本 法 包括 光 阻 法 和 显 微 计 数 法 。 当 光 阻 法 测定 结果 
不 符合 规定 或 供 试 品 不 适 于 用 光 咀 法 测定 时 ， 应 采用 显 
微 计数 法 进行 测定 ， 并 以 显 微 计数 法 的 测定 结果 作为 判 
定 依据 。 

光 阻 法 不 适用 于 黏度 过 高 和 易 析 出 结晶 的 制剂 ， 也 不 适 
用 于 进入 传感器 时 容易 产生 气泡 的 注射 剂 。 对 于 黏度 过 高 ， 
采用 两 种 方法 都 无 法 直接 测定 的 注射 液 ， 可 用 适宜 的 溶剂 稀 
释 后 测定 。 

试验 环境 及 检测 ”试验 操作 环境 应 不 得 引入 外 来 微粒 ， 
测定 前 的 操作 应 在 洁净 工作 台 进 行 。 玻 璃 仪器 和 其 他 所 需 
的 用 品 均 应 洁净 、 无 微粒 。 本 法 所 用 微粒 检查 用 水 (或 其 
他 适宜 溶剂 ), 使 用 前 须 经 不 大 于 1. 0um 的 微 孔 滤 膜 
滤 过 。 

取 微 粒 检查 用 水 (或 其 他 适宜 溶剂 ) 符 合 下 列 要 求 : 光 阻 
法 取 50ml 测定 ， 要 求 每 10ml 含 10um 及 10pm 以 上 的 不 溶 
性 微粒 数 应 在 10 粒 以 下 ， 含 25pm 及 25pm 以 上 的 不 溶性 微 
粒 数 应 在 2 粒 以 下 。 显 微 计数 法 取 50ml 测定 ， 要 求 含 10pm 
及 10pm 以 上 的 不 溶性 微粒 数 应 在 20 粒 以 下 ， 含 25pm 及 
25pm 以 上 的 不 溶性 微粒 数 应 在 5 粒 以 下 。 

第 一 法 ( 光 阻 法 ) 

测定 原理 ” 当 液 体 中 的 微粒 通过 一 罕 细 检测 通道 时 ， 与 
液体 流向 垂直 的 人 射 光 ， 由 于 被 微粒 阻挡 而 减弱 ， 因 此 由 传 
感 器 输出 的 信号 降低 ， 这 种 信号 变化 与 微粒 的 截面 积 大 小 
相关 。 

对 仪器 的 一 般 要 求 ”仪器 通常 包括 取样 器 、 传 感 器 和 数 
据 处 理 器 三 部 分 。 
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测量 粒 径 范围 为 2 一 100um， 检 测 微粒 浓度 为 0 一 10 000 
个 /ml。 

仪器 的 校准 所 用 仪器 应 至 少 每 6 个 月 校准 一 次 。 

(1) 取 样 体积 待 仪器 稳定 后 ， 取 多 于 取样 体积 的 微粒 
检查 用 水 置 于 取样 杯 中 ， 称 定 重量 ,通过 取样 器 由 取样 杯 中 
量 取 一 定 体积 的 微粒 检查 用 水 后 ， 再 次 称 定 重 量 。 以 两 次 称 
定 的 重量 之 差 计算 取样 体积 。 连 续 测定 3 次 ， 每 次 测 得 体积 
与 量 取 体 积 的 示 值 之 差 应 在 土 5% 以 内 。 测 定 体积 的 平均 值 
与 量 取 体 积 的 示 值 之 差 应 在 士 3% 以 内 。 也 可 采用 其 他 适宜 
的 方法 校准 ， 结 果 应 符合 上 述 规定 。 

(2) 微 粒 计数 ” 取 相 对 标准 偏差 不 大 于 5%， 平均 粒 径 
为 10pm 的 标准 粒子 ， 制 成 每 lml 中 含 1000 一 1500 微粒 数 
的 悬浮 液 ， 静 置 2 分 钟 脱 气泡 ， 开 启 搅拌 器 ， 缓 慢 搅拌 使 其 
均匀 (避免 气泡 产生 )， 依 法 测定 3 次 ， 记 录 5pm 通道 的 累 
计 计 数 ， 弃 第 一 次 测定 数据 ， 后 两 次 测定 数据 的 平均 值 与 已 
知 粒子 数 之 差 应 在 士 20% 以 内 。 

(3) 传 感 器 分 辨 率 ” 取 相对 标准 偏差 不 大 于 5%, 平均 
粒 径 为 10pm 的 标准 粒子 (均值 粒 径 的 标准 差 应 不 大 于 
lpm)， 制 成 每 lml 中 含 1000 一 1500 微粒 数 的 悬浮 液 ， 静 
置 2 分 钟 脱 气泡 ， 开 启 搅拌 器 ， 缓 慢 搅 拌 使 其 均匀 (避免 气 
泡 产 生 )， 依 法 测定 8sm、10km 和 12pm 三 个 通道 的 粒子 
数 ， 计 算 8pm 与 10pm 两 个 通道 的 差 值 计 数 和 10pm 与 
12pm 两 个 通道 的 差 值 计 数 ， 上 述 两 个 差 值 计数 与 10pm 通 
道 的 累计 计数 之 比 都 不 得 小 于 68%。 若 测定 结果 不 符合 规 
定 ， 应 重新 调试 仪器 后 再 次 进行 校准 ， 符 合 规定 后 方 可 
使 用 。 

如 所 使 用 仪器 附 有 自 检 功能 ， 可 进行 自 检 ，。 

检查 法 

(1) 标 示 装 量 为 25ml 或 25ml 以 上 的 静脉 用 注射 液 或 注 
射 用 小 溶液 ” 除 另 有 规定 外 ， 取 供 试 品 至 少 4 个 ， 分 别 按 下 
法 测定 : 用 水 将 容器 外 壁 洗 净 ， 小 心 翻 转 20 次 ， 使 溶液 混 
合 均匀 ， 立 即 小 心 开启 容器 ， 先 倒 出 部 分 供 试 品 溶液 冲洗 开 
启 口 及 取样 杯 ， 再 将 供 试 品 溶液 倒 人 取样 杯 中 ， 静 置 2 分 钟 
或 适当 时 间 脱 气泡 ， 置 于 取样 器 上 (或 将 供 试 品 容器 直接 置 
于 取样 器 上 ) 。 开 启 搅拌 ， 使 溶液 混 匀 (避免 气泡 产生 )， 每 
个 供 试 品 依法 测定 至 少 3 次 ， 每 次 取样 应 不 少 于 5ml， 记 录 
数据 ， 弃 第 一 次 测定 数据 ， 取 后 续 测定 数据 的 平均 值 作为 测 
定 结果 。 

(2) 标 示 装 量 为 25ml 以 下 的 静脉 用 注射 液 或 注射 用 浓 溶 
液 ” 除 男 有 规定 外 ， 取 供 试 品 至 少 4 个 ,分 别 按 下 法 测定 : 
用 水 将 容器 外 壁 洗 净 ， 小 心 翻转 20 次 ， 使 溶液 混合 均匀 ， 
静 置 2 分 钟 或 适当 时 间 脱 气泡 ， 小 心 开 启 容器 ， 直 接 将 供 试 
品 容 器 置 于 取样 器 上 ， 开 启 搅拌 或 以 手 缓 缓 转动 ， 使 溶液 混 
匀 ( 避 免 产 生气 泡 ) ， 由 仪器 直接 抽取 适量 溶液 (以 不 吸入 气 
泡 为 限 )， 测 定 并 记录 数据 ， 弃 第 一 次 测定 数据 ， 取 后 续 测 
定数 据 的 平均 值 作为 测定 结果 。 
a NI1l)、(2)? 项 下 的 注射 用 浓 溶 液 如 黏度 太 大 ， 不 便 直接 测 
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定时 ， 可 经 适当 稀释 ， 依 法 测定 。 

也 可 采用 适宜 的 方法 ， 在 洁净 工作 台 小 心 合并 至 少 .4 个 
供 试 品 的 内 容 物 (使 总 体积 不 少 于 25ml)， 置 于 取样 杯 中 ， 
静 置 2 分 钟 或 适当 时 间 脱 气泡 ， 置 于 取样 器 上 。 开 启 搅拌 ， 
使 溶液 混 匀 ( 避 免 气泡 产生 ) ， 依 法 测定 至 少 4 次 ,每 次 取样 
应 不 少 于 5ml1。 弃 第 一 次 测定 数据 ， 取 后 续 3 次 测定 数据 的 
平均 值 作 为 测定 结果 ， 根 据 取样 体积 与 每 个 容器 的 标示 装置 
体积 ,计算 每 个 容器 所 含 的 微粒 数 。 

(3) 静 脉 注射 用 无 菌 粉末 ” 除 另 有 规定 外 ， 取 供 试 品 至 
少 4 个 ,分 别 按 下 法 测定 : 用 水 将 容器 外 壁 洗 净 ， 小 心 开 启 
瓶 盖 ， 精 密 加 入 适量 微粒 检查 用 水 (或 适宜 的 溶剂 )， 小 心 盖 
上 瓶 盖 ， 缓 缓 振 揪 使 内 容 物 溶解 ， 静 置 2 分 钟 或 适当 时 间 脱 
气泡 ， 小 心 开 启 容器 ， 直 接 将 供 试 品 容器 置 于 取样 器 上 ， 开 
启 搅拌 或 以 手 组 缓 转动 ， 使 溶液 混 匀 (避免 气泡 产生 )， 由 仪 
器 直接 抽取 适量 溶液 (以 不 吸 人 气泡 为 限 )， 测 定 并 记录 数 
据 ; 弃 第 一 次 测定 数据 ， 取 后 续 测定 数据 的 平均 值 作为 测定 
结果 。 

也 可 采用 适宜 的 方法 ， 取 至 少 4 个 供 试 品 ， 在 洁净 工作 
台 上 用 水 将 容器 外 壁 洗 净 ， 小 心 开 启 瓶 盖 , 分 别 精密 加 入 适 
量 微 粒 检查 用 水 (或 适宜 的 溶剂 )， 绥 绥 振 扬 使 内 容 物 溶解 ， 
小 心 合并 容器 中 的 溶液 (使 总 体积 不 少 于 25ml) ， 置 于 取样 
杯 中 ， 静 置 2 分 钟 或 适当 时 间 脱 气泡 ， 置 于 取样 器 上 。 开 启 
搅拌 ， 使 溶液 混 匀 (避免 气泡 产生 )， 依 法 测定 至 少 4 次 ， 每 
次 取样 应 不 少 于 5ml， 弃 第 一 次 测定 数据 ， 取 后 续 测 定数 据 
的 平均 值 作为 测定 结果 。 

(4) 供 注射 用 无 菌 原料 药 “ 按 各 品种 项 下 规定 ， 取 供 试 
品 适量 (相当 于 单个 制剂 的 最 大 规格 量 )4 份 ， 分 别 置 取样 杯 
或 适宜 的 容器 中 ， 照 上 述 (3) 法 ， 自 “精密 加 入 适量 微粒 检 
查 用 水 (或 适宜 的 溶剂 )， 缓 缓 振 播 使 内 容 物 溶解 ”起 ， 依 法 
操作 ， 测 定 并 记录 数据 ， 弃 第 一 次 测定 数据 ， 取 后 续 测 定数 
据 的 平均 值 作 为 测定 结果 。 

结果 判定 

(GD 标示 装 量 为 100ml 或 100ml 以 上 的 静脉 用 注射 液 
除 另 有 规定 外 ， 每 Iml 中 含 10pm 及 10pm 以 上 的 微粒 数 
不 得 过 25 粒 ， 含 25pm 及 25pm 以 上 的 微粒 数 不 得 过 
3 粒 。 

(2) 标 示 装 量 为 100ml 以 下 的 静脉 用 注射 液 、 静 脉 注射 
用 无 菌 粉末 、 注 射 用 浓 溶液 及 供 注 射 用 无 菌 原料 药 “ 除 另 有 
规定 外 ， 每 个 供 试 品 容器 ( 份 ) 中 含 10pm 及 10pm 以 上 的 微 
粒 数 不 得 过 6000 粒 ， 含 25pm 及 25pm 以 上 的 微粒 数 不 得 过 
600 粒 。 

第 二 法 ( 显 微 计 数 法 ) 

对 仪器 的 一 般 要 求 ” 仪 器 通常 包括 洁净 工作 台 、 显 微 
镜 、 微 孔 滤 膜 及 其 滤器 、 平 四 等 。 

洁净 工作 台 ”高效 空气 过 滤器 孔径 为 0. 45pm， 气 流 方 
向 由 里 向 外 。 

显微镜 ” 双 简 大 视野 显微镜 ， 目 镜 内 附 标定 的 测 微 尺 
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(每 格 5 一 10km)。 坐 标 轴 前 后 、 左 右 移动 范围 均 应 大 于 
30mm， 显 微 镜 装置 内 附 有 光线 投射 角度 、 光 强度 均 可 调节 
的 照明 装置 。 检 测 时 放大 100 倍 。 

微 孔 滤 膜 孔径 0.45ym、 直 径 25mm 或 13mm， 一 面 
印 有 间隔 3mm 的 格 栅 ; 膜 上 如 有 10pm 及 10pm 以 上 的 不 溶 
性 微粒 ， 应 在 5 粒 以 下 ， 并 不 得 有 25jm 及 25pm 以 上 的 微 
粒 ， 必 要 时 ， 可 用 微粒 检查 用 水 冲洗 使 符合 要 求 。 

检查 前 的 准备 ”在 洁净 工作 台 上 将 滤器 用 微粒 检查 用 
水 (或 其 他 适宜 溶剂 ) 冲 洗 至 洁净 ， 用 平头 无 齿 怨 子 夹 取 测 
定 用 滤 膜 ， 用 微粒 检查 用 水 (或 其 他 适宜 溶剂 ) 冲 洗 后 ， 置 
滤器 托 架 上 ;固定 滤器 ， 倒 置 ， 反 复 用 微粒 检查 用 水 (或 
其 他 适宜 溶剂 ) 冲洗 滤 器 内 壁 ， 控 干 后 安装 在 抽 滤 瓶 上 ， 
备用 。 

检查 法 

(1) 标 示 装 量 为 25ml 或 25ml 以 上 的 静脉 用 注射 液 或 注 
射 用 浓 溶 液 ” 除 男 有 规定 外 ， 取 供 试 品 至 少 4 个 ,分 别 按 下 
法 测定 : 用 水 将 容器 外 壁 洗 净 ， 在 洁净 工作 台 上 小 心 翻转 
20 次 ， 使 溶液 混合 均匀 ， 立 即 小 心 开启 容器 ， 用 适宜 的 方 
法 抽取 或 量 取 供 试 品 溶液 25ml， 沿 滤器 内 壁 缓 缓 注入 经 预 
处 理 的 滤器 ( 滤 膜 直径 25mm) 中 。 静 置 1 分 钟 ， 缓 缓 抽 滤 至 
滤 膜 近 干 ， 再 用 微粒 检查 用 水 25ml， 沿 滤器 内 壁 缓 缓 注 人 ， 
洗涤 并 抽 滤 至 滤 膜 近 干 ， 然 后 用 平头 锯 子 将 滤 膜 移 置 平 由 上 
(必要 时 ， 可 涂抹 极 薄 层 的 甘油 使 滤 膜 平整 )， 微 启 盖子 使 滤 
膜 适 当 干 燥 后 ， 将 平 严 闭合 ， 置 显微镜 载 物 台 上 。 调 好 人 射 
光 ， 放 大 100 倍 进行 显 微 测 量 ， 调 节 显 微 镜 至 滤 膜 格 栅 清 
晰 ， 移 动 坐标 轴 ， 分 别 测定 有 效 滤 过 面积 上 最 长 粒 径 大 于 
l0pm 和 25pm 的 微粒 数 。 计 算 三 个 供 试 品 测定 结果 的 平 
均值 。 

(2) 标 示 装 量 为 25ml 以 下 的 静脉 用 注射 液 或 注射 用 浓 溶 
液 。” 除 男 有 规定 外 ， 取 供 试 品 至 少 4 个， 用 水 将 容器 外 壁 洗 
净 ， 在 洁净 工作 台 上 小 心 翻转 20 次 ， 使 混合 均匀 ， 立 即 小 
心 开启 容器 ， 用 适宜 的 方法 直接 抽取 每 个 容器 中 的 全 部 溶 
液 ， 沿 滤器 内 壁 缓 缓 和 注入 经 预 处 理 的 滤器 ( 滤 膜 直径 13mm) 
中 ， 照 上 述 (1) 同 法 测定 。 

(3) 静 脉 注射 用 无 菌 粉 未 及 供 注射 用 无 菌 原料 药 ” 除 另 
有 规定 外 ， 照 光 阻 法 中 检查 法 的 (3) 或 (4) 制 备 供 试 品 溶液 ， 
同上 述 (1) 操 作 测 定 。 

结果 判定 

(1) 标 示 装 量 为 100ml 或 100ml 以 上 的 静脉 用 注射 液 
除 另 有 规定 外 ， 每 1ml 中 含 10pm 及 10pm 以 上 的 微粒 数 
不 得 过 12 粒 ， 含 25pm 及 25pm 以 上 的 微粒 数 不 得 过 
2 粒 。 

(2) 标 示 装 量 为 100ml 以 下 的 静脉 用 注射 液 、 静 脉 注射 
用 无 菌 粉末 、 注 射 用 浓 溶 液 及 供 注 射 用 无 菌 原料 药 除 另 有 
规定 外 ， 每 个 供 试 品 容器 ( 份 ) 中 含 10pm 及 10pm 以 上 的 微 
粒 数 不 得 过 3000 粒 ， 含 25pm 及 25pm 以 上 的 微粒 数 不 得 过 
300 粒 。 


。 11S 。 
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可 见 异 物 系 指 存在 于 注射 剂 、 眼 用 液体 制剂 和 无 菌 原料 
药 中 ， 在 规定 条 件 下 目 视 可 以 观测 到 的 不 溶性 物质 ， 其 粒 径 
或 长 度 通常 大 于 50pm。 

注射 剂 、 眼 用 液体 制剂 应 在 符合 药品 生产 质量 管理 规范 
(GMP) 的 条 件 下 生产 ， 产 品 在 出 厂 前 应 采用 适宜 的 方法 逐 
一 检查 并 同时 吻 除 不 合格 产品 。 临 用 前 ， 需 在 自然 光 下 目 视 
检查 (避免 阳光 直射 ) ， 如 有 可 见 异 物 ， 不 得 使 用 。 

可 见 异物 检查 法 有 灯 检 法 和 光 散 射 法 。 一 般 常 用 灯 检 
法 ， 也 可 采用 光 散射 法 。 灯 检 法 不 适用 的 品种 ， 如 用 深 色 透 
明 容器 包装 或 液体 色泽 较 深 ( 一 般 深 于 各 标准 比 色 液 7 号 ) 的 
品种 可 选用 光 散 射 法 ; 混 悬 型 、 乳 状 液 型 注射 液 和 滴 眼 液 不 
能 使 用 光 散射 法 。 

实验 室 检测 时 应 避免 引入 可 见 异物 。 当 制备 注射 用 无 
菌 粉 末 和 无 菌 原料 药 供 试 品 溶液 时 ， 或 供 试 品 的 容器 不 适 
于 检查 (如 透明 度 不 够 、 不 规则 形状 容器 等 )， 需 转移 至 适 
宜 容器 中 时 ， 均 应 在 B 级 的 洁净 环境 (如 层 流 净化 台 ) 中 
进行 。 0 

用 于 本 试验 的 供 试 品 ， 必 须 按 规定 随机 抽样 。 

第 一 法 ( 灯 检 法 ) 

灯 检 法 应 在 暗室 中 进行 。 

检查 装置 ”如 下 图 所 示 。 


图 灯 检 法 示意 
A. 带 有 遮光 板 的 日 光 灯 光源 (光照 度 可 在 1000 一 4000lx 
范围 内 调节 ); 
B. 不 反光 的 黑色 背景 ; 
C. 不 反光 的 白色 背景 和 底部 ( 供 检查 有 色 蜡 物 )，; 
D. 反光 的 白色 背景 ( 指 遮光 板 内 侧 )。 


检查 人 员 条 件 远 距 离 和 近 距 离 视 力 测验 ， 均 应 为 4.9 
及 以 上 (和 娇 正 后 视力 应 为 5. 0 及 以 上 ); 应 无 色盲 。 

检查 法 

按 以 下 各 类 供 试 品 的 要 求 ， 取 规定 量 供 试 品 ， 除 去 容器 
标签 ， 擦 净 容器 外 壁 ， 必 要 时 将 药 液 转移 至 洁净 透明 的 适宜 
容器 内 ， 将 供 试 品 置 迹 光 板 边 缘 处 ， 在 明 视 距离 ( 指 供 试 品 
至 人 眼 的 清晰 观测 距离 ， 通 常 为 25cm) ， 手 持 容器 颈 部 ， 轻 
轻 旋 转 和 翻转 容器 (但 应 避免 产生 气泡 ) ， 使 药 液 中 可 能 存在 
的 可 见 异 物 悬 浮 ， 分 别 在 黑色 和 白色 背景 下 目 视 检查 ， 重 复 
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观察 ， 总 检查 时 限 为 20 秒 。 供 试 品 装 量 每 支 ( 瓶 ) 在 10ml 及 
10ml 以 下 的 ， 每 次 检查 可 手持 2 支 ( 瓶 )。50ml 或 50ml 以 上 
大 容量 注射 液 按 直 、 横 、 倒 三 步 法 旋转 检视 。 供 试 品 溶液 中 
有 大 量 气 泡 产生 影响 观察 时 ， 需 送 置 足够 时 间 至 气泡 消失 后 
检查 。 

用 无 色 透 明 容 器 包装 的 无 色 供 试 品 溶液 ， 检 查 时 被 观察 
供 试 品 所 在 处 的 光照 度 应 为 1000~1500lx; 用 透明 塑料 容器 
包装 、 棕 色 透 明 容 器 包装 的 供 试 品 或 有 色 供 试 品 溶液 ， 光 照 
度 应 为 2000 一 30001x; 混 悬 型 供 试 品 或 乳 状 液 ， 光 照度 应 增 
加 至 约 40001x。 

注射 液 ” 除 另 有 规定 外 ， 取 供 试 品 20 支 ( 瓶 )， 按 上 述 
方法 检查 。 

注射 用 无 菌 制剂 ” 除 另 有 规定 外 ， 取 供 试 品 5 支 ( 瓶 )， 
用 适宜 的 溶剂 和 适当 的 方法 使 药粉 完全 溶解 后 ， 按 上 述 方法 
检查 。 配 带 有 专用 溶剂 的 注射 用 无 菌 制剂 ， 应 先 将 专用 溶剂 
按 注射 液 要 求 检查 并 符合 注射 液 的 规定 后 ， 再 用 其 溶解 注射 
用 无 菌 制剂 。 如 经 真空 处 理 的 供 试 品 ， 必 要 时 应 用 适当 的 方 
法 破 其 真空 ， 以 便于 药物 溶解 。 低 温 冷 藏 的 品种 ， 应 先 将 其 
放 至 室温 ， 再 进行 溶解 和 检查 。 

无 菌 原料 药 ” 除 另 有 规定 外 ， 按 抽样 要 求 称 取 各 品种 
制剂 项 下 的 最 大 规格 量 5 份 ， 分别 置 洁净 透明 的 适宜 容器 
内 ， 采 用 适宜 的 溶剂 及 适当 的 方法 使 药物 全 部 溶解 后 ， 按 上 
述 方法 检查 。 

注射 用 无 菌 制 剂 及 无 菌 原料 药 所 选用 的 适宜 溶剂 应 无 可 
见 异 物 。 如 为 水 溶性 药物 ， 一 般 使 用 不 溶性 微粒 检查 用 水 
(通则 0903) 进 行 溶解 制备 ， 如 使 用 其 他 溶剂 ， 则 应 在 各 品 
种 正文 中 明确 规定 。 溶 剂量 应 确保 药物 溶解 完全 并 便于 
观察 。 

注射 用 无 菌 制剂 及 无 菌 原料 药 溶解 所 用 的 适当 方法 应 
与 其 制剂 使 用 说 明 书 中 注 明 的 临床 使 用 前 处 理 的 方式 相 
间 。 除 振 摇 外 ， 如 需 其 他 辅助 条 件 ， 则 应 在 各 品种 正文 中 
明确 规定 。 

眼 用 液体 制剂 ” 除 男 有 规定 外 ， 取 供 试 品 20 支 ( 瓶 )， 
按 上 述 方法 检查 。 临 用 前 配制 的 滴 眼 剂 所 带 的 专用 溶剂 ， 应 
先 检查 合格 后 ， 再 用 其 溶解 滴 眼 用 制剂 。 

结果 判定 

供 试 品 中 不 得 检 出 金属 悄 、 玻 璃 居 、 长 度 超过 2mm 的 
纤维 、 最 大 粒 径 超过 2mm 的 块 状 物 以 及 静 置 一 定时 间 后 轻 
轻 旋转 时 肉眼 可 见 的 烟雾 状 微粒 沉积 物 、 无 法 计数 的 微粒 群 
或 摇 不 散 的 沉淀 ， 以 及 在 规定 时 间 内 较 难 计 数 的 蛋白 质 训 状 
物 等 明显 可 见 异物 。 

供 试 品 中 如 检 出 点 状 物 、2mm 以 下 的 短 纤维 和 块 状 
物 等 微细 可 见 异 物 ， 生 化 药品 或 生物 制品 若 检 出 半 透 明 
的 小 于 约 1mm 的 细小 蛋白 质 絮 状 物 或 蛋白 质 颗粒 等 微细 
可 见 异 物 ， 除 另 有 规定 外 ， 应 分 别 符合 下 列 各 表 中 的 
规定 。 
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表 1 生物 制品 注射 液 、 滴 眼 剂 结果 判定 


微细 可 见 异物 限度 
初试 20 支 ( 瓶 ) 
装 量 50ml 及 以 下 ， 每 支 ( 瓶 ) 中 微 
细 可 见 异物 不 得 超过 3 个 

装 量 50ml 以 上 ， 每 支 ( 瓶 ) 中 微细 
可 见 异 物 不 得 超过 5 个 
如 仅 有 1 支 ( 瓶 ) 超 出 ， 符 合 规定 
如 检 出 2 支 ( 瓶 ) 超 出 ， 复 试 
如 检 出 3 支 ( 瓶 ) 及 以 土 超出 ， 不 
符合 规定 


初 . 复 试 40 支 ( 瓶 ) 


2 支 ( 瓶 ) 以 上 
超出 ， 不 符合 规 
定 


注射 液 


3 支 ( 瓶 ) 以 上 
超出 ， 不 符合 规 
定 


滴 眼 剂 


表 2 非 生物 制品 注射 液 、 滴 眼 剂 结果 判定 
微细 可 见 异 物 限度 


类 别 
初试 20 支 ( 瓶 ) 区 复试 40 支 ( 瓶 ) 
如 1 支 ( 瓶 ) 检 出 ， 
试 十 1 支 ( 瓶 》 
静脉 用 复 超过 1 支 ( 瓶 ) 检 
如 2 支 ( 瓶 ) 或 以 上 检 | 出 ,不 符合 规定 
出 ， 不 符合 规定 
注射 液 
如 1~2 支 ( 瓶 ) 检 出 ， 
复试 超过 2 支 ( 瓶 ) 检 
Bit 如 2 支 ( 瓶 ) 以 上 检 出 ，| 出 ,不 符合 规定 
不 符合 规定 
如 1 支 ( 瓶 ) 检 出 ， 符 
合 规定 
如 2 一 3 支 ( 瓶 ) 检 出 ， 过 3 支 ( 瓶 ) 检 
滴 眼 剂 人 三 
复试 出 ， 不 符合 规定 
如 3 支 ( 瓶 ) 以 上 检 出 ， 
不 符合 规定 


既 可 静脉 用 也 可 非 静 脉 用 的 注射 液 ， 以 及 脑 池内 、 硬 膜 
外 、 椎 管内 用 的 注射 液 应 执行 静脉 用 注射 液 的 标准 ， 混 悬 液 
与 乳 状 液 仅 对 明显 可 见 异物 进行 检查 。 

注射 用 无 菌 制剂 5 支 ( 瓶 ) 检 查 的 供 试 品 中 如 检 出 微细 


可 见 异 物 ， 每 支 ( 瓶 ) 中 检 出 微细 可 见 异 物 的 数量 应 符合 表 3 
的 规定 ;如 有 1 支 ( 瓶 ?超出 下 表 中 限度 规定 ， 另 取 10 支 
( 瓶 ) 同 法 复试 ， 均 应 不 超出 下 表 中 限度 规定 。 


表 3 注射 用 无 菌 制剂 结果 判定 


每 支 ( 瓶 ) 中 微细 可 见 异物 限度 
过 3 个 
和 5 个 
委 3 个 


复 溶 体 积 50ml 及 以 下 
复 溶 体积 50ml 以 上 


生物 制品 


非 生物 制品 


无 菌 原 料 药 
物 ， 每 份 供 试 品 中 检 出 微细 可 见 异 物 的 数量 应 符合 相应 注射 
用 无 菌 制剂 的 规定 ;如 有 1 份 超出 限度 规定 ， 另 取 10 份 同 


5 份 检查 的 供 试 品 中 如 检 出 微细 可 见 异 
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法 复试 ， 均 应 不 超出 限度 规定 。 

第 二 法 ( 光 散 射 法 ) 

检测 原理 ” 当 一 束 单 色 激 光照 射 溶 液 时 ， 溶 液 中 存在 的 
不 溶性 物质 使 入射 光 发 生 散 射 ， 散射 的 能 量 与 不 溶性 物质 的 
大 小 有 关 。 本 方法 通过 对 溶液 中 不 溶性 物质 引起 的 光 散 射 能 
量 的 测量 ,并 与 规定 的 阐 值 比较 ， 以 检查 可 见 异 物 。 

不 溶性 物质 的 光 散 射 能 量 可 通过 被 采集 的 图 像 进 行 分 
析 。 设 不 溶性 物质 的 光 散 射 能 量 为 EE， 经 过 光电 信号 转换 ， 
即 可 用 摄像 机 采集 到 一 个 锥 体高 度 为 日 ， 直 径 为 DD 的 相应 
立体 图 像 。 散 射 能 量 EE 为 D 和 互 的 一 个 单调 函数 ， 即 E= 
了 f(D，H)。 同 时 ,假设 不 溶性 物质 的 光 散 射 强度 为 a， 摄像 
曝光 时 间 为 T， 则 又 有 E=g(q，T)。 由 此 可 以 得 出 图 像 中 
的 DD 与 g、 本 之 间 的 关系 为 D 二 wl(gq，T)， 也 为 一 个 单调 函 
数 关系 。 在 测定 图 像 中 的 DD 值 后 ， 即 可 根据 函数 曲线 计算 
出 不 溶性 物质 的 光 散 射 能 量 。 

仪器 装置 ”仪器 主要 由 旋 瓶 装置 、 激 光 光 源 、 图 像 采 集 
器 、 数 据 处 理 系统 和 终端 显示 系统 组 成 。 

供 试 品 被 放置 至 检测 装置 后 ， 旋 瓶装 置 使 供 试 品 沿 垂直 
中 轴线 高 速 旋转 一 定时 间 后 迅速 停止 ， 同 时 激光 光源 发 出 的 
均匀 激光 束 照 射 在 供 试 品 上 ; 当 药 液 涡流 基本 消失 ， 瓶 内 药 
液 因 惯性 继续 旋转 ， 图 像 采集 器 在 特定 角度 对 旋转 药 液 中 悬 
浮 的 不 溶性 物质 引起 的 散射 光 能 量 进行 连续 摄像 ， 采 集 图 像 
不 少 于 75 幅 ; 数据 处 理 系 统 对 采集 的 序列 图 像 进行 处 理 ， 
然后 根据 预先 设 定 的 阔 值 自动 判定 超过 一 定 大 小 的 不 溶性 物 
质 的 有 无 ， 或 在 终端 显示 器 上 显示 图 像 供 人 工 判定 ， 同 时 记 
录 检 测 结果 。 

仪器 校准 ”仪器 应 具备 自动 校准 功能 ， 在 检测 供 试 品 前 
可 采用 标准 粒子 进行 校准 。 

除 另 有 规定 外 ， 分 别 用 粒 径 为 40km 和 60pm 的 标准 粒 
子 溶 液 对 仪器 进行 标定 。 根 据 标定 结果 得 到 曲线 方程 并 计算 
出 与 粒 径 50pm 相对 应 的 检测 象 素 值 。 

当 把 检测 象 素 参数 设 定 为 与 粒 径 50pm 相对 应 的 数值 
时 ， 对 60pm 的 标准 粒子 溶液 测定 3 次 ， 应 均 能 检 出 。 

检查 法 

溶液 型 供 试 品 除 男 有 规定 外 ， 取 供 试 品 20 支 ( 瓶 )， 
除去 不 透明 标签 ， 擦 净 容 器 外 壁 ， 置 仪器 检测 装置 上 ， 从 仪 
器 提供 的 菜单 中 选择 与 供 试 品 规格 相应 的 测定 参数 ， 并 根据 
供 试 品 瓶 体 大 小 对 参数 进行 适当 调整 后 ， 启 动 仪器 ， 将 供 试 
品 检测 3 次 并 记录 检测 结果 。 凡 仪器 判定 有 1 次 不 合格 者 ， 
可 用 灯 检 法 确认 。 用 深 色 透 明 容器 包装 或 液体 色泽 较 深 等 灯 
检 法 检查 困难 的 品种 不 用 灯 检 法 确认 。 

注射 用 无 菌 粉 未 ” 除 男 有 规定 外 ， 取 供 试 品 5 支 ( 产 )， 用 
适宜 的 溶剂 及 适当 的 方法 使 药物 全 部 溶解 后 ， 按 上 述 方法 检查 。 

无 菌 诛 料 粉 未 ” 除 男 有 规定 外 ， 取 各 品种 制剂 项 下 的 最 大 
规格 量 5 份 ， 分 别 置 洁 净 透 明 的 适宜 玻璃 容器 内 ， 采 用 适宜 的 
溶剂 及 适当 的 方法 使 药物 全 部 溶解 后 ， 按 上 述 方法 检查 。 

设置 检测 参数 时 ， 一 般 情况 下 取样 视窗 的 左右 边线 和 底 
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线 应 与 瓶 体重 合 ， 上 边线 与 液 面 的 弯 月 面 成 切线 ; 旋转 时 
间 应 能 使 液 面 洲 涡 到 底 ， 以 能 带动 固体 物质 悬浮 并 消除 气 
泡 ; 旋 瓶 停止 至 摄像 启动 的 时 间 应 尽 可 能 短 ， 但 应 避免 液 
面 湾 涡 以 及 气泡 的 和 干扰， 同时 保证 摄像 启动 时 固体 物质 仍 
在 转动 。 

结果 判定 同 灯 检 法 。 


0921 崩 解 时 限 检查 法 


本 法 系 用 于 检查 口服 固体 制剂 在 规定 条 件 下 的 出 解 
情况 。 

山 解 系 指 口 服 固 体制 剂 在 规定 条 件 下 全 部 月 解 溶 散 或 成 
碎 粒 ， 除 不 溶性 包 衣 材料 或 破碎 的 胶囊 沉 外 ， 应 全 部 通过 篇 
网 。 如 有 少量 不 能 通过 筛 网 ， 但 已 软化 或 轻 质 上 漂 且 无 硬 心 
者 ， 可 作 符 合 规定 论 。 

除 另 有 规定 外 ， 凡 规定 检查 溶出 度 、 释 放 度 或 分 散 均匀 
性 的 制剂 ， 不 再 进行 崩 解 时 限 检查 。 

一 、 片 剂 

仪器 装置 ”采用 升降 式 崩 解 仪 ， 主 要 结构 为 一 能 升降 的 
金属 支架 与 下 端 馈 有 得 网 的 吊 锯 ,并 附 有 挡 板 。 

升降 的 金属 支架 上 下 移动 距离 为 55mm 士 2mm， 往 返 频 
率 为 每 分 钟 30 一 32 次 。 

(1) 吊 篮 ”玻璃 管 6 根 ， 管 长 77.5mm 士 2.5mm， 内 径 
21. 5mm， 壁 厚 2mm; 透明 塑料 板 2 块 ， 直 径 90mm， 厚 
6mm， 板 面 有 6 个 孔 ， 孔 径 26mm; 不 锈 钢板 1 块 ( 放 在 上 
面 一 块 塑 料 板 上 )， 直 径 9omm， 厚 1Imm， 板 面 有 6 个 孔 ， 
孔径 22mm; 不 锈 钢丝 筛 网 1 张 ( 放 在 下 面 一 块 塑料 板 下 )， 
直径 90mm， 筛 孔 内 径 2. 0mm; 以 及 不 锈 钢 轴 1 根 ( 固 定 在 
土 面 一 块 塑料 板 与 不 锈 钢板 上 )， 长 80mm。 将 上 述 玻璃 管 6 
根 垂直 置 于 2 块 塑料 板 的 孔 中 ， 并 用 3 只 螺丝 将 不 锈 钢板 、 
塑料 板 和 不 锈 钢丝 筛 网 固定 ， 即 得 (图 1) 。 


| 


RE 一 


单位 : mm 
图 1 升降 式 崩 解 仪 吊 篮 结构 


(2) 挡 板 ”为 一 平整 光滑 的 透明 塑料 块 ， 相 对 密度 1. 18 一 
1.20， 直 径 20. 7mm 士 0. 15mm， 厚 9. 5mm 士 0.15mm; 挡 板 
共有 5 个 孔 ， 孔 径 2mm， 中 央 1 个 孔 ， 其 余 4 个 孔 距 中 心 
6mm， 各 和 孔 间 距 相 等 ; 挡 板 侧 边 有 4 个 等 距离 的 V 形 权 ，V 
形 槽 上 端 宽 9. 5mm， 深 2. 55mm， 底 部 开口 处 的 宽 与 深度 均 
为 1. 6mm( 图 2) 。 
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检查 法 ”将 吊 篮 通过 上 端的 不 锈 钢 轴 悬 挂 于 支架 上 ， 浸 
人 1000ml 烧杯 中 ， 并 调节 吊 篮 位 置 使 其 下 降 至 低 点 时 得 网 
臣 烧 杯 底部 25mm， 烧 杯 内 盛 有 温度 为 37C 士 1C 的 水 ， 调 
节 水 位 高 度 使 品 通 上 升 至 高 点 时 得 网 在 水 面 下 15mm 处 ， 品 
篮 顶 部 不 可 浸没 于 溶液 中 。 


单位 : mm 


图 2 升降 式 崩 解 仪 挡 板结 构 


除 另 有 规定 外 ， 取 供 试 品 6 片 ， 分 别 置 上 述 吊 篮 的 玻璃 
管 中 ， 启 动 崩 解 仪 进行 检查 ， 各 片 均 应 在 15 分 钟 内 全 部 崩 
解 。 如 有 1 片 不 能 完全 崩 解 ， 应 另 取 6 片 复试 ， 均 应 符合 
规定 。 

中 药 淄 谊 片 、 半 淄 谊 片 和 全 粉 片 ， 按 上 述 装置 ， 每 管 加 
挡 板 1 块 ， 启 动 崩 解 仪 进行 检查 ， 全 粉 片 各 片 均 应 在 30 分 
钟 内 全 部 崩 解 ， 浸 高 ( 半 浸 高 ) 片 各 片 均 应 在 1 小 时 内 全 部 出 
解 。 如 果 供 试 品 黏附 挡 板 ， 应 另 取 6 片 ， 不 加 挡 板 按 上 述 方 
法 检查 ， 应 符合 规定 。 如 有 1 片 不 能 完全 月 解 ， 应 另 取 6 片 
复试 ， 均 应 符合 规定 。 

薄膜 衣 片 ， 按 上 述 装置 与 方法 检查 ， 并 可 改 在 盐酸 溶液 
(9 一 1000) 中 进行 检查 ， 化 药 薄膜 衣 片 应 在 30 分 钟 内 全 部 月 
解 。 中 药 薄膜 衣 片 ， 则 每 管 加 挡 板 1 块 ， 各 片 均 应 在 1 小 时 
内 全 部 崩 解 ， 如 果 供 试 品 黏附 挡 板 ， 应 另 取 6 片 ， 不 加 挡 板 
按 上 述 方法 检查 ， 应 符合 规定 。 如 有 1 片 不 能 完全 崩 解 ， 应 
另 取 6 片 复试 ， 均 应 符合 规定 。 

糖衣 片 ， 按 上 述 装置 与 方法 检查 ， 化 药 糖衣 片 应 在 1 小 
时 内 全 部 崩 解 。 中 药 糖衣 片 则 每 管 加 挡 板 1 块 ， 各 片 均 应 在 
1 小 时 内 全 部 崩 解 ， 如 果 供 试 品 黏附 挡 板 ， 应 另 取 6 片 ， 不 
加 挡 板 按 上 述 方法 检查 ， 应 符合 规定 。 如 有 1 片 不 能 完全 骨 
解 ， 应 另 取 6 片 复 试 ， 均 应 符合 规定 。 

肠 溶 片 ， 按 上 述 装 置 与 方法 ， 先 在 盐酸 溶液 (9 一 1000) 
中 检查 2 小 时 ， 每 片 均 不 得 有 和 裂缝、 月 解 或 软化 现象 ; 然后 
将 吊 篮 取出 ， 用 少量 水 洗涤 后 ， 每 管 加 入 挡 板 1 块 ， 再 按 上 
述 方法 在 磷酸 盐 缓 冲 液 (pH 6. 8) 中 进行 检查 ，1 小 时 内 应 全 
部 月 解 。 如 有 1 片 不 能 完全 出 解 ， 应 另 取 6 片 复试 ， 均 应 符 
合 规定 。 

结肠 定位 肠 溶 片 ， 除 另 有 规定 外 ， 按 上 述 装置 照 各 品 
种 项 下 规定 检查 ， 各 片 在 盐酸 溶液 (9 一 1000) 及 pH6.8 以 
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下 的 磷酸 盐 缓 冲 液 中 均 应 不 得 有 裂 儿 、 崩 解 或 软化 现象 ， 
在 pH7.5~8.0 的 磷酸 盐 缓 冲 液 中 1 小 时 内 应 完全 崩 解 。 
如 有 1 片 不 能 完全 崩 解 ， 应 另 取 6 片 复试 ， 均 应 符合 
规定 。 

会 片 ， 除 男 有 规定 外 ， 按 上 述 装置 和 方法 检查 ， 各 片 均 
不 应 在 10 分 钟 内 全 部 崩 解 或 溶化 。 如 有 1 片 不 符合 规定 ， 
应 另 取 6 片 复试 ， 均 应 符合 规定 。 

舌 下 片 ， 除 另 有 规定 外 ， 按 上 述 装置 和 方法 检查 ， 各 片 
均 应 在 5 分 钟 内 全 部 出 解 并 溶化 。 如 有 1 片 不 能 完全 月 解 或 
党 化， 应 另 取 6 片 复试 ， 均 应 符合 规定 。 

可 溶 片 ， 除 另 有 规定 外 ， 水 温 为 20'C 土 5C， 按 上 述 装 
置 和 方法 检查 ， 各 片 均 应 在 3 分 钟 内 全 部 月 解 并 溶化 。 如 有 
1 片 不 能 完全 参 解 或 溶化， 应 另 取 6 片 复 试 ， 均 应 符合 规定 。 

泡 腾 片 ， 取 1 片 ， 置 250ml 烧杯 (内 有 200ml 温度 为 
20C 士 5C 的 水 ) 中 ， 即 有 许多 气泡 放出 ， 当 片 剂 或 碎片 周围 
的 气体 停止 锡 出 时 ， 片 剂 应 溶解 或 分 散在 水 中 ， 无 聚集 的 颗 
粒 剩 留 。 除 另 有 规定 外 ， 同 法 检查 6 片 ， 各 片 均 应 在 5 分 钟 
内 裔 解 。 如 有 1 片 不 能 完全 崩 解 ， 应 另 取 6 片 复试 ， 均 应 符 
合 规定 。 

口 骨 片 ， 除 另 有 规定 外 ， 照 下 述 方法 检查 。 

仪器 装置 ”主要 结构 为 一 能 升降 的 支架 与 下 端 铬 有 籍 网 
的 不 锈 钢管 。 升 降 的 支架 上 下 移动 距离 为 10omm 十 lImm, 往 
返 频率 为 每 分 钟 30 次 。 

朋 解 篮 ” 不 锈 钢管 ， 管 长 30mm， 内 径 13. 0mm， 不 锈 
钢 筛 网 ( 镶 在 不 锈 钢管 底部 ) 得 孔 内 径 710pm( 图 3)。 

检查 法 ”将 不 锈 钢管 固定 于 支架 上 ， 浸 人 1000ml 杯 中 ， 
杯 内 盛 有 温度 为 37C 士 1C 的 水 约 900ml， 调 节 水 位 高 度 使 
不 锈 钢管 最 低位 时 得 网 在 水 面 下 15mm 士 lmm。 启 动 仪器 。 
取 本 品 1 片 ， 置 上 述 不 锈 钢管 中 进行 检查 ， 应 在 60 秒 钟 内 
全 部 崩 解 并 通过 第 网 ， 如 有 少量 轻 质 上 漂 或 黏附 于 不 锈 钢管 
内 壁 或 第 网 ， 但 无 硬 心 者 ， 可 作 符 合 规 定论 。 重 复 测定 6 
片 ， 均 应 符合 规定 。 如 有 1 片 不 符合 规定 ， 应 另 取 6 片 复 
试 ， 均 应 符合 规定 。 

二 、 胶 赛 剂 

硬 胶 赛 或 软 胶囊 ， 除 另 有 规定 外 ， 取 供 试 品 6 粒 ， 按 片 
剂 的 装置 与 方法 (化 药 胶囊 如 漂浮 于 液 面 ， 可 加 挡 板 ;中 药 
和 鹏 圳 加 挡 板 ) 进 行 检 查 。 硬 胶 赛 应 在 30 分 钟 内 全 部 崩 解 ; 软 
胶 赛 应 在 1 小 时 内 全 部 崩 解 ， 以 明胶 为 基质 的 软 胶囊 可 改 在 
人 工 胃 液 中 进行 检查 。 如 有 1 粒 不 能 完全 月 解 ， 应 另 取 6 粒 
复试 ， 均 应 符合 规定 。 

肠 溶 胶 赛 ， 除 另 有 规定 外 ， 取 供 试 品 6 粒 ， 按 上 述 装置 
与 方法 ， 先 在 盐酸 溶液 (9 一 1000) 中 不 加 挡 板 检查 2 小 时 ， 
每 粒 的 赛 壳 均 不 得 有 裂 镍 或 崩 解 现象 ; 继 将 吊 篮 取 出 ， 用 少 
量 水 洗涤 后 ， 每 管 加 入 挡 板 ， 再 按 上 述 方法 ， 改 在 人 工 肠 液 
中 进行 检查 ，1 小 时 内 应 全 部 崩 解 。 如 有 1 粒 不 能 完全 项 
解 ， 应 另 取 6 粒 复试 ， 均 应 符合 规定 。 
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单位 : mm 
图 3 崩 解 篮 结构 


结肠 肠 深 胶囊， 除 另 有 规定 外 ， 取 供 试 品 6 粒 ， 按 上 述 
装置 与 方法 ， 先 在 盐酸 溶液 (9 一 1000) 中 不 加 挡 板 检查 2 小 
时 ， 每 粒 的 襄 壳 均 不 得 有 裂缝 或 月 解 现象 ， 将 吊 链 取 出 ， 用 
少量 水 洗涤 后 ， 再 按 上 述 方法 ， 在 磷酸 盐 缓冲 液 (pH6. 8) 中 
不 加 挡 板 检查 3 小 时 ， 每 粒 的 夺 过 均 不 得 有 裂缝 或 朋 解 现 
象 ; 续 将 吊 篮 取 出 ， 用 少量 水 洗涤 后 ， 每 管 加 入 挡 板 ， 再 按 
上 述 方法 ， 改 在 磷酸 盐 绥 冲 液 (pH?7. 8) 中 检查 ，1 小 时 内 应 
全 部 崩 解 。 如 有 1 粒 不 能 完全 崩 解 ， 应 另 取 6 粒 复试 ， 均 应 
符合 规定 。 

三 、 滴 丸剂 

按 片 剂 的 装置 , 但 不 锈 钢丝 网 的 第 孔 内 径 应 为 
0. 42mm; 除 另 有 规定 外 ， 取 供 试 品 6 粒 ， 按 上 述 方法 检查 ， 
应 在 30 分 钟 内 全 部 溶 散 ， 包 衣 滴 丸 应 在 1 小 时 内 全 部 溶 散 。 
如 有 1 粒 不 能 完全 溶 散 ， 应 另 取 6 粒 复试 ， 均 应 符合 规定 。 

以 明胶 为 基质 的 滴 丸 ， 可 改 在 人 工 胃 液 中 进行 检查 。 

【附注 】 

人 工 胃 液 ” 取 稀 盐酸 16. 4ml， 加 水 约 800ml 与 骨 和 蛋白 
酶 10g， 扬 名 后 ， 加 水 稀释 成 1000ml， 即 得 。 

人 工 肠 液 ” 即 磷酸 盐 缓 冲 液 ( 含 胰 酶 )(pH6.8) (通则 
8004)。 
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本 法 系 用 于 检查 栓剂 、 阴 道 片 等 固体 制剂 在 规定 条 件 下 
的 融化 、 软 化 或 溶 散 情况 。 

一 、 栓 剂 

仪器 装置 ”由 透明 的 套 简 与 金属 架 组 成 (图 1a) 。 

(1) 透 明 套 简 “为 玻璃 或 适宜 的 塑料 材料 制 成 ， 高 为 
60mm， 内 径 为 52mm， 及 适当 的 壁 厚 。 

(2) 金 属 架 ”由 两 片 不 锈 钢 的 金属 圆 板 及 3 个 金属 挂钩 焊 
接 而 成 。 每 个 圆 板 直径 为 50mm， 具 39 个 孔径 为 4mm 的 圆 孔 
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(图 1b); 两 板 相 距 30mm， 通 过 3 个 等 距 的 挂钩 焊接 在 一 起 。 

检查 法 ” 取 供 试 品 3 粒 ， 在 室温 放置 1 小 时 后 ， 分 别 放 
在 3 个 金属 架 的 下 层 圆 板 上 ， 装 人 各 自 的 套 简 内 ， 并 用 挂钩 
固定 。 除 另 有 规定 外 ， 将 上 述 装置 分 别 垂 直 浸 人 盛 有 不 少 于 
4 的 37.0C 士 0.5C 水 的 容器 中 ， 其 上 端 位 置 应 在 水 面 下 
90mm 处 。 容 器 中 装 一 转动 器 ， 每 隔 10 分 钟 在 溶液 中 翻转 
该 装置 一 次 。 

结果 判定 ” 除 另 有 规定 外 ， 脂 肪 性 基质 的 栓剂 3 粒 均 应 
在 30 分 钟 内 全 部 融化 、 软 化 或 触 压 时 无 硬 心 ; 水 溶性 基质 
的 栓剂 3 粒 均 应 在 60 分 钟 内 全 部 溶解 。 如 有 1 粒 不 符合 规 
定 ， 应 另 取 3 粒 复试 ， 均 应 符合 规定 。 


单位 : mm 
b. 金属 架 结构 
图 1 栓剂 检查 仪器 装置 
二 、 阴 道 片 


仪器 装置 ”同上 述 栓剂 的 检查 装置 ， 但 应 将 金属 架 挂钩 
的 钩 端 向 下 ， 倒 置 于 容器 内 ， 如 图 2 所 示 。 


要 


图 2 阴道 片 检查 仪器 装置 
1. 阴道 片 ，2. 玻璃 板 ，3. 水 面 
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检查 法 ”调节 水 液 面 至 上 层 金属 圆 盘 的 孔 恰 为 均匀 的 一 
层 水 覆盖 。 取 供 试 品 3 片 ， 分 别 置 于 上 面 的 金属 圆 盘 上 ， 装 
置 上 盖 一 玻璃 板 ， 以 保证 空气 潮湿 。 

结果 判定 ” 除 另 有 规定 外 ， 阴 道 片 3 片 ， 均 应 在 30 分 
钟 内 全 部 溶化 或 崩 解 溶 散 并 通过 开 孔 金属 圆 盘 ， 或 仅 残留 无 
硬 心 的 软 性 团 块 。 如 有 1 片 不 符合 规定 ， 应 另 取 3 片 复试 ， 
均 应 符合 规定 。 


0923 ” 片 剂 脆 碎 度 检查 法 


本 法 用 于 检查 非 包 衣 片 的 脆 碎 情况 及 其 他 物理 强度 ， 如 
压 碎 强度 等 。 

仪器 装置 内径 约 为 286mm， 深 度 为 39mm， 内 壁 抛 
光 ， 一边 可 打开 的 透明 耐 磨 塑 料 圆 简 。 简 内 有 一 自 中 心 轴 套 
向 外 壁 延 伟 的 弧 形 隔 片 (内 径 为 80mm 士 lnm， 内 弧 表 面 与 
轴 套 外 壁 相 切 )， 使 圆 简 转 动 时 ， 片 剂 产生 滚动 (如 图 )。 圆 
简 固 定 于 同 轴 的 水 平 转轴 上 ， 转 轴 与 电动 机 相连 ， 转 速 为 每 
分 钟 25 转 士 1 转 。 每 转动 一 圈 ， 片 剂 滚动 或 滑动 至 简 壁 或 
其 他 片 剂 上 。 


155.5 


厚度 6 土 0.] 直径 305 士 1 
位 : mm 


图 片 剂 脆 碎 度 检查 仪 


检查 法 ” 片 重 为 0. 65g 或 以 下 者 取 若 干 片 ， 使 其 总 重 约 
为 6. 5g; 片 重大 于 0. 65g 者 取 10 片 。 用 吹风 机 吹 去 片 剂 脱 
落 的 粉末 ， 精 密 称 重 ， 置 贺 简 中 ,转动 100 次 。 取 出 ， 同 法 
除去 粉末 ， 精 密 称 重 ， 减 失重 量 不 得 过 1% ， 且 不 得 检 出 断 
裂 、 龟 裂 及 粉碎 的 片 。 本 试验 一 般 仅 作 1 次 。 如 减 失重 量 超 
过 1% 时 ,应 复 测 2 次 ，3 次 的 平均 减 失 重量 不 得 过 1%， 
并 不 得 检 出 断裂 、 龟 裂 及 粉碎 的 片 。 

如 供 试 品 的 形状 或 大 小 使 片 剂 在 圆 简 中 形成 不 规则 滚动 
时 ， 可 调节 圆 简 的 底座 ， 使 与 桌面 成 约 10 "的 角 ， 试 验 时 片 
剂 不 再 聚集 ， 能 顺利 下 落 。 

对 于 形状 或 大 小 在 圆 简 中 形成 严重 不 规则 滚动 或 特 
殊 工艺 生产 的 片 剂 ， 不 适 于 本 法 检查 ， 可 不 进行 脆 碎 度 
检查 。 

对 易 吸水 的 制剂 ， 操 作 时 应 注意 防止 吸湿 (通常 控制 相 
对 湿度 小 于 40%)。 


39 土 0.3 


亲 部 人头 
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0931 溶出 度 与 释放 度 测定 法 

溶出 度 系 指 活性 药物 从 片 剂 、 胶 午 剂 或 颗粒 剂 等 普通 制 
剂 在 规定 条 件 下 溶出 的 速率 和 程度 ， 在 缓 释 制剂 、 控 释 制 
剂 、 肠 溶 制剂 及 透 皮 贴 剂 等 制剂 中 也 称 释放 度 。 

仪器 装置 

第 一 法 ( 篮 法 ) 

(1) 转 篮 ”分 篮 体 与 篮 轴 两 部 分 ， 均 为 不 锈 钢 或 其 他 惰 
性 材料 制 成 ， 其 形状 尺寸 如 图 1 所 示 。 篮 体 A 由 方 孔 得 网 
(给 径 为 0,28mm 士 0.03mm， 网 孔 为 0.40mm 士 0.04mmy) 
制 成 ， 星 圆柱 形 ， 转 篮 内 径 为 20.2mm 士 1. 0mm， 上 下 两 
端 都 有 封 边 。 篮 轴 B 的 直径 为 9. 75mm 土 0. 35mm， 轴 的 来 
端 连 一 圆 盘 ， 作 为 转 篮 的 盖 ; 盖 上 有 一 通气 孔 (孔径 为 
2.0mm 土 0. 5mm); 盖 边 系 两 层 ， 上 层 直 径 与 转 篮 外 径 相 
同 ， 下 层 直径 与 转 篮 内 径 相 同 ; 盖 上 的 3 个 弹簧 片 与 中 心 
呈 120" 角 。 

(2) 溶 出 杯 “一般 由 硬 质 玻璃 或 其 他 惰性 材料 制 成 的 底 
部 为 半球 形 的 1000ml 杯 状 容器 ， 内 径 为 102mm 士 4mm( 圆 
柱 部 分 内 径 最 大 值 和 内 径 最 小 值 之 差 不 得 大 于 0. 5mm) ， 高 
为 185mm 士 25mm#f 溶出 杯 配 有 适宜 的 盖子 ， 盖 上 有 适当 的 
孔 ， 中心 孔 为 篮 轴 的 位 置 ， 其 他 和 孔 供 取样 或 测量 温度 用 。 溶 
出 杯 置 恒温 水 浴 或 其 他 适当 的 加 热 装 置 中 。 

(3) 篮 轴 与 电动 机 相连 ， 由 速度 调节 装置 控制 电动 机 的 
转速 ， 使 篮 轴 的 转速 在 各 品种 项 下 规定 转速 的 土 4% 范 围 之 
内 。 运 转 时 整套 装置 应 保持 平稳 ， 均 不 能 产生 明显 的 晃动 或 
振动 (包括 装置 所 处 的 环境 ) 。 转 篮 旋转 时 ， 篮 轴 与 溶出 杯 的 
垂直 轴 在 任 一 点 的 偏离 均 不 得 大 于 2mm， 转 篮 下 缘 的 摆动 
幅度 不 得 偏离 轴 心 1. 0mm。 

(4) 仪 器 一 般配 有 6 套 以 上 测定 装置 。 


单位 : mm 
图 1 续 篮 装置 图 2 搅拌 桨 装置 
第 二 法 ( 桨 法 ) 


除 将 转 篮 换 成 搅拌 桨 外 ， 其 他 装置 和 要 求 与 第 一 法 相 
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同 。 搅 拌 桨 的 下 端 及 桨 叶 部 分 可 涂 适 当 的 惰性 材料 (如 聚 
四 氟 乙 烯 ) ， 其 形状 尺寸 如 图 2 所 示 。 桨 杆 对 元 度 ( 即 桨 轴 
左 侧 距 桨 叶 左 边缘 距离 与 桨 轴 右 侧 距 桨 叶 右 边缘 距离 之 
差 ) 不 得 超过 0. 5mm， 桨 轴 和 奖 叶 垂直 度 90 士 0.2"; 桨 杆 
旋转 时 ， 桨 轴 与 溶出 杯 的 垂直 轴 在 任 一 点 的 偏差 均 不 得 大 
于 2mm; 搅拌 浆 旋 转 时 A、B 两 点 的 摆动 幅度 不 得 超 
过 0. 5mm。 

第 三 法 (小 杯 法 ) 

(1) 搅 拌 桨 形状 尺寸 如 图 3 所 示 。 桨 杆 上 部 直径 为 
9. 75mm 士 0.35mm， 桨 杆 下 部 直径 为 6.0mm 士 0.2mm; 桨 
杆 对 称 度 ( 即 奖 轴 左 侧 距 桨 叶 左 边缘 距离 与 桨 轴 右 侧 距 桨 叶 
右边 缘 距 离 之 差 ) 不 得 超过 0.5mm， 奖 轴 和 桨 叶 垂 直 度 90” 
土 0. 2*"; 浆 杆 旋转 时 ， 桨 轴 与 溶出 杯 的 垂直 轴 在 任 一 点 的 偏 
差 均 不 得 大 于 2mm; 搅拌 浆 旋 转 时 ，A、B 两 点 的 摆动 幅度 
不 得 超过 0. 5mm。 

(2) 溶 出 杯 “一般 由 硬 质 玻璃 或 其 他 惰性 材料 制 成 的 底 
部 为 半球 形 的 250ml 杯 状 容 器 ， 其 形状 尺寸 如 图 4 所 示 。 内 
径 为 62mm 士 3mm( 圆 柱 部 分 内 径 最 大 值 和 内 径 最 小 值 之 差 
不 得 大 于 0. 5mm) ， 高 为 126mm 士 6mm， 其 他 要 求 同 第 一 法 
(2) 。 

《3) 桨 杆 与 电动 机 相连 ， 转 速 应 在 各 品种 项 下 规定 转速 
的 土 4% 范 围 之 内 。 其 他 要 求 同 第 二 法 。 


单位 : mm 
图 4 小 杯 法 溶出 杯 装置 


图 3 小 杯 法 搅拌 桨 装置 


第 四 法 ( 浆 碟 法 ) 
方法 1 搅拌 奖 、 溶 出 杯 按 第 二 法 ， 溶 出 杯 中 放 人 用 于 
放置 贴 片 的 不 锈 钢 网 碟 ( 图 5) 。 网 碟 装 置 见 图 6。 


搅拌 桨 
25 (网 碟 与 桨 底 旋转 面 间距 离 ) 


网 碟 


单位 : mm 
图 5 桨 碟 法 方法 1 装置 


* 121 ， 
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2 (孔径 ) 


图 6 浆 碟 法 方法 1 网 碟 装 置 


溶出 杯 
搅拌 桨 
SS 2 闪 +2( 网 矶 与 交底 旋转 而 各 证 广 ) 
站 > etal 
贴 片 。 阅 且 
| Ws 
412 
单位 : mm 


图 7 桨 碟 法 方法 2 装置 


方法 2 除 将 方法 1 的 网 碟 换 成 图 7 所 示 的 网 碟 外 ， 其 
他 装置 和 要 求 与 方法 1 相同 。 

第 五 法 ( 转 简 法 ) 

溶出 杯 按 第 二 法 ,但 搅拌 桨 另 用 不 锈 钢 转 简 装置 替代 。 
组 成 搅拌 装置 的 杆 和 转 简 均 由 不 锈 钢 制 成 ， 其 规格 尺寸 见 
图 8。 


测定 法 
第 一 法 和 第 二 法 
普通 制剂 ”测定 前 ， 应 对 仪器 装置 进行 必要 的 调试 ， 使 


转 篮 或 染 叶 底部 距 溶出 杯 的 内 底部 25mm 士 2mm。 分 别 量 取 
溶出 介质 置 各 溶出 杯 内 ， 实 际 量 取 的 体积 与 规定 体积 的 偏差 
应 在 土 1% 范 围 之 内 ， 待 溶出 介质 温度 恒定 在 37'C 士 0. 5'C 
后 ， 取 供 试 品 6 片 ( 粒 、 氏 ) ， 如 为 第 一 法 ， 分 别 投入 6 个 干 
爆 的 转 复 内 ， 将 转 复 降 和 溶出 杯 中 ， 如 为 第 二 法 ， 分 别 投入 
6 个 溶出 杯 内 ( 当 品 种 项 下 规定 需要 使 用 沉降 篮 时 ， 可 将 胶 
装 剂 先 装 信 规定 的 沉降 篮 内 ; 品种 项 下 未 规定 使 用 沉降 禾 
时 ， 如 胶囊 剂 浮 于 液 面 ， 可 用 一 小 段 耐 腐蚀 的 细 金 属 丝 轻 绕 
于 胶 于 外 这。 沉降 篮 的 形状 尺寸 如 图 9 所 示 )。 注 意 避 免 供 
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A 


四 个 孔 直径 11.11+02， 做、 
其 中 心 均 匀 分 布 于 直 和 从 ”六 ， 
为 25.40 +0.2 的 圆周 上 ， -2 
与 表面 号 63.5° +0.5° 2 22 
直径 9.4~10.1 二 | 广 
一 区 


MA 


1 1 12 406.40 
1 50.79 
67 

王 一 42.7~43.0 此 

转 

换 

36 全 

完成 梓 与 转 简 纽 装 36.70 
前 应 除去 油脂 
二 

93.83 

材料 :不锈钢 包 
经 厚 1.78 计 放 飞 
统 


图 8 转 简 法 搅拌 装置 


试 品 表面 产生 气泡 ， 立 即 按 各 品种 项 下 规定 的 转速 肩 动 仪 
器 ， 计 时 ; 至 规定 的 取样 时 间 ( 实 际 取样 时 间 与 规定 时 间 的 
差异 不 得 过 士 2%)， 吸 取 深 出 液 适量 (取样 位 置 应 在 转 篮 或 
桨 叶 顶 端 至 液 面 的 中 点 ， 距 溶出 杯 内壁 10mm 处 ; 需 多 次 取 
样 时 ， 所 量 取 溶出 介质 的 体积 之 和 应 在 溶出 介质 的 1% 之 
内 ， 如 超过 总 体积 的 1% 时 ， 应 及 时 补充 相同 体积 的 温度 为 
37C 士 0.5C 的 溶出 介质 ， 或 在 计算 时 加 以 校正 )， 立 即 用 适 
当 的 微 孔 滤 膜 滤 过 ， 自 取样 至 滤 过 应 在 30 秒 内 完成 。 取 淤 
清 滤液 ， 照 该 品种 项 下 规定 的 方法 测定 ， 计 算 每 片 ( 粒 、 袋 ) 
的 溶出 量 。 


A， 耐 酸 金 属 卡 
B， 耐 酸 金属 支架 


网 9 沉降 钊 装 转 


绥 释 制剂 或 控 释 制剂 ” 照 普通 制剂 方法 操作 ,但 至 少 采 
用 三 个 取样 时 间 点 ， 在 规定 取样 时 间 点 ， 吸 取 溶 液 适 量 ， 及 
时 补充 相同 体积 的 温度 为 37'C 土 0.5C 的 溶出 介质 ， 滤 过 ， 
自 取样 至 滤 过 应 在 30 秒 内 完成 。 照 各 品种 项 下 规定 的 方法 
测定 ， 计 算 每 片 ( 粒 ) 的 溶出 量 。 

肠 溶 制 剂 ” 按 方法 1 或 方法 2 操作 。 

方法 1 酸 中 溶出 量 除 男 有 规定 外 ,分别 量 取 
0. 1mol/L 盐酸 溶液 750ml 置 各 溶出 杯 内 ， 实 际 量 取 的 体积 


亲 部 2 关 
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与 规定 体积 的 偏差 应 在 士 1% 范 围 之 内 ， 待 溶出 介质 温度 
恒定 在 37C 士 0. 5 ， 取 供 试 品 6 片 ( 粒 ) 分 别 投 入 转 篮 或 
溶出 杯 中 ( 当 品 种 项 下 规定 需要 使 用 沉降 篮 时 ， 可 将 胶囊 
剂 先 装 人 规定 的 沉降 篮 内 ; 品种 项 下 未 规定 使 用 沉降 篮 
时 ， 如 胶囊 剂 浮 于 液 面 ， 可 用 一 小 段 而 腐蚀 的 细 金 属 丝 轻 
绕 于 胶 赛 外 壳 )， 注 意 吉 免 供 试 品 表 面 产 生气 泡 ， 立即 按 
各 品种 项 下 规定 的 转速 启动 仪器 ，2 小 时 后 在 规定 取样 点 
吸取 溶出 液 适量 ， 滤 过 ， 自 取样 至 滤 过 应 在 30 秒 钟 内 完成 。 
按 各 品种 项 下 规定 的 方法 测定 ， 计 算 每 片 ( 粒 ) 的 酸 中 溶 
出 量 。 

其 他 操作 同 第 一 法 和 第 二 法 项 下 普通 制剂 。 

缓冲 液 中 溶出 量 上 述 酸 液 中 加 入 温度 为 37'C 土 
0. 5 亿 的 0. 2mol/L 磷酸 钠 溶 液 250ml( 必 要 时 用 2mol/L 盐 
酸 溶液 或 2mol/L 氨 氧 化 钠 溶 液 调节 pH 值 至 6. 8) ， 继 续 运 
转 45 分 钟 ， 或 按 各 品种 项 下 规定 的 时 间 ， 在 规定 取样 点 吸 
取 溶 出 液 适量 ， 滤 过 ， 自 取样 至 滤 过 应 在 30 秒 钟 内 完成 。 
按 各 品种 项 下 规定 的 方法 测定 ， 计 算 每 片 ( 粒 ) 的 缓冲 液 中 
溶出 量 。 

方法 2 酸 中 溶出 量 除 另 有 规定 外 ， 量 取 0. 1mol/L 
盐酸 溶液 900ml， 注 人 每 个 溶出 杯 中 ， 照 方法 1 酸 中 溶出 量 
项 下 进行 测定 。 

缓冲 液 中 溶出 量 ， 弃 去 上 述 各 溶出 杯 中 酸 液 ， 立 即 加 入 
温度 为 37'C 士 0. 5C 的 磷酸 盐 缓冲 液 (pH6. 8)( 取 0. 1mol/L 
盐酸 溶液 和 0. 2mol/L 磷酸 钠 溶 液 ， 按 3 : 1 混合 均匀 ， 必 要 
时 用 2mol/L 盐酸 溶液 或 2mol/L 氢 氧 化 钠 溶液 调节 pH 值 至 
6. 8)900ml， 或 将 每 片 ( 粒 ) 转 移 人 另 一 盛 有 温度 为 37C 土 
0.5 作 的 磷酸 盐 缓 冲 液 (pH6. 8)900ml 的 溶出 杯 中 ， 照 方法 1 
缓冲 液 中 溶出 量 项 下 进行 测定 。 

第 三 法 

普通 制剂 ”测定 前 ， 应 对 仪器 装置 进行 必要 的 调试 ， 使 
效 叶 底 部 距 溶 出 杯 的 内 底部 15mm 土 2mm。 分 别 量 取 溶出 介 
质 置 各 溶出 杯 内 ， 介 质 的 体积 150 一 250ml， 实 际 量 取 的 体积 
与 规定 体积 的 偏差 应 在 士 1% 范 围 之 内 ( 当 品 种 项 下 规定 需要 
使 用 沉降 装置 时 ， 可 将 胶囊 剂 先 装 人 规定 的 沉降 装置 内 ; 品 
种 项 下 未 规定 使 用 沉降 装置 时 ， 如 胶 宫 剂 浮 于 液 面 ， 可 用 一 
小 段 耐 腐蚀 的 细 人 金属 丝 轻 绕 于 胶囊 外 壳 )。 以 下 操作 同 第 二 
法 。 取 样 位 置 应 在 桨 叶 顶 端 至 液 面 的 中 点 ， 距 溶出 杯 内 壁 
6mm 处 。 

缓 释 制剂 或 控 释 制剂 ” 照 第 三 法 普通 制剂 方法 操作 ， 其 
余 要 求 同 第 一 法 和 第 二 法 项 下 缓 释 制剂 或 控 释 制剂 。 

第 四 法 

透 皮 贴 剂 ”分别 量 取 溶 出 介质 置 各 溶出 杯 内 ， 实 际 量 取 
的 体积 与 规定 体积 的 偏差 应 在 土 1% 范 围 之 内 ， 待 溶出 介质 
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预 温 至 32C 士 0.5C;， 将 透 皮 贴 剂 固定 于 两 层 碟 片 之 间 ( 方 
法 1) 或 网 矶 上 (方法 2)， 溶 出 面 朝 上 ， 尽 可 能 使 其 保持 平 
整 。 再 将 网 碟 水 平 放置 于 溶出 杯 下 部 ， 并 使 网 碟 与 桨 底 旋转 
面 平行 ， 两 者 相距 25mm 士 2mm， 按 品种 正文 规定 的 转速 启 
动 装置 。 在 规定 取样 时 间 点 ,吸取 溶出 液 适量 ， 及 时 补充 相 
同体 积 的 温度 为 32'C 土 0. 5C 的 溶出 介质 。 

其 他 操作 同 第 一 法 和 第 二 法 项 下 缓 释 制剂 或 控 释 制剂 。 

第 五 法 

透 皮 贴 剂 ”分 别 量 取 溶出 介质 置 各 溶出 杯 内 ， 实 际 量 取 
的 体积 与 规定 体积 的 偏差 应 在 土 1% 范 围 之 内 ， 待 溶出 介质 
预 温 至 32C 士 0. 5C， 除 另 有 规定 外 ， 按 下 述 进行 准备 ， 除 
去 贴 剂 的 保护 套 ， 将 有 黏 性 的 一 面 置 于 一 片 铜 纺 9 上 ， 铜 纺 
的 边 比 贴 剂 的 边 至 少 大 lcm。 将 贴 剂 的 铜 纺 覆 盖 面 朝 下 放 愉 
于 干净 的 表面 ， 涂 布 适 宜 的 胶 黏 剂 于 多 余 的 铜 纺 边 。 如 人 需 
要 ， 可 将 胶 黏 剂 涂 布 于 贴 剂 背 面 。 干 燥 1 分 钟 ， 仔 细 将 贴 剂 
涂 胶 黏 剂 的 面 安装 于 转 简 外 部 ， 使 贴 剂 的 长 轴 通 过 转 简 的 图 
心 。 挤 压 铜 纺 面 除去 引入 的 气泡 。 将 转 简 安装 在 仪器 中 ， 试 
验 过 程 中 保持 转 简 底部 距 溶 出 杯 内 底部 25mm 士 2mm， 立 即 
按 品 种 正文 规定 的 转速 启动 仪器 。 在 规定 取样 时 间 点 ， 吸 取 
溶出 液 适量 ， 及 时 补充 相同 体积 的 温度 为 32C 士 0.5 民 的 溶 
出 介质 。 同 法 测定 其 他 透 皮 贴 剂 。 

其 他 操作 同 第 一 法 和 第 二 法 项 下 缓 释 制剂 或 控 释 制剂 。 

以 上 五 种 测定 法 中 ， 当 采用 原 位 光纤 实时 测定 时 ， 辅 料 
的 干扰 应 可 以 忽略 ， 或 可 以 通过 设 定 参 比 波长 等 方法 消除 ， 原 
位 光纤 实时 测定 主要 适用 于 溶出 曲线 和 缓 释 制剂 溶出 度 的 测定 。 

结果 判定 

普通 制剂 ”符合 下 述 条 件 之 一 者 ， 可 判 为 符合 规定 ， 

(1)6 片 ( 粒 、 牧 ) 中 ， 每 片 ( 粒 、 牧 ) 的 溶出 量 按 标示 量 
计算 ， 均 不 低 于 规定 限度 (Q); 

(2)6 片 ( 粒 、 袋 ) 中 ， 如 有 1 一 2 片 ( 粒 、 袋 ) 低 于 Q， 但 
不 低 于 Q 一 10%， 且 其 平均 溶出 量 不 低 于 Qi 

(3)6 片 ( 粒 、 袋 ) 中 ， 有 1~2 片 ( 粒 、 伐 ) 低 于 Q， 其 中 
仅 有 1 片 ( 粒 、 袋 ) 低 于 Q 一 10%， 但 不 低 于 Q 一 20%， 且 其 
平均 溶出 量 不 低 于 Q 时 ,应 另 取 6 片 ( 粒 、 铂 ) 复 试 ， 初 、 复 
试 的 12 片 ( 粒 、 和 袋 ) 中 有 1~3 片 ( 粒 、 袋 ) 低 于 Q， 其 中 仅 有 
1 片 ( 粒 、 绕 ) 低 于 Q 一 10%， 但 不 低 于 Q 一 20%， 且 其 平均 
溶出 量 不 低 于 Q。 

以 上 结果 判断 中 所 示 的 10%、20% 是 指 相对 于 标示 量 
的 百分率 (%)。 

缓 释 制剂 或 控 释 制剂 ” 除 另 有 规定 外 ， 符 合 下 述 条 件 之 
一 者 ， 可 判 为 符合 规定 : 

(1)6 片 ( 粒 ) 中 ， 每 片 ( 粒 ) 在 每 个 时 间 点 测 得 的 溶出 量 
按 标示 量 计算 ， 均 未 超出 规定 范围 ， 
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(2)6 片 ( 粒 ?中 ， 在 每 个 时 间 点 测 得 的 溶出 量 ， 如 有 1 一 
2 片 ( 粒 ) 超 出 规定 范围 ， 但 未 超出 规定 范围 的 10% ， 且 在 每 
个 时 间 点 测 得 的 平均 溶出 量 未 超出 规定 范围 ; 

(3)6 片 ( 粒 ) 中 ， 在 每 个 时 间 点 测 得 的 溶出 量 ， 如 有 1 一 
2 片 ( 粒 ) 超 出 规定 范围 ， 其 中 仅 有 1 片 ( 粒 ) 超 出 规定 范围 的 
10% ， 但 未 超出 规定 范围 的 20%， 且 其 平均 溶出 量 未 超出 
规定 范围 ， 应 另 取 6 片 ( 粒 ) 复 试 ; 初 、 复 试 的 12 片 ( 粒 ) 中 ， 
在 每 个 时 间 点 测 得 的 溶出 量 ， 如 有 1 一 3 片 ( 粒 ) 超 出 规定 范 
围 ， 其 中 仅 有 1 片 ( 粒 ) 超 出 规定 范围 的 10%, 但 未 超出 规 
定 范围 的 20% ， 且 其 平均 溶出 量 未 超出 规定 范围 。 

以 上 结果 判断 中 所 示 超 出 规定 范围 的 10% 、20%% 是 指 
相对 于 标示 量 的 百分率 (%)， 其 中 超出 规定 范围 10% 是 指 : 
每 个 时 间 点 测 得 的 溶出 量 不 低 于 低 限 的 一 10%， 或 不 超过 高 
限 的 十 10%; 每 个 时 间 点 测 得 的 溶出 量 应 包括 最 终 时 间 测 得 


的 溶出 量 。 

肠 深 制剂” 除 男 有 规定 外 ， 符 合 下 述 条 件 之 一 者 ， 可 判 
为 符合 规定 : 

酸 中 溶出 量 (1)6 片 ( 粒 ) 中 ， 每 片 ( 粒 ) 的 溶出 量 均 不 
大 于 标示 量 的 10% ; 

(2)6 片 ( 粒 ) 中 ， 有 1~2 片 ( 粒 ) 大 于 10%， 但 其 平均 溶 
出 量 不 大 于 10% 。 

缓冲 液 中 溶出 量 (1)6 片 ( 粒 ) 中 ， 每 片 ( 粒 ) 的 溶出 量 


按 标示 量 计算 均 不 低 于 规定 限度 (Q); 除 另 有 规定 外 ，Q 应 
为 标示 量 的 70%; 

(2)6 片 ( 粒 ) 中 仅 有 1 一 2 片 ( 粒 ) 低 于 Q， 但 不 低 于 Q 一 
10% ， 且 其 平均 溶出 量 不 低 于 Qi; 

(3)6 片 ( 粒 ) 中 如 有 1 一 2 片 ( 粒 ) 低 于 Q， 其 中 仅 有 1 片 
( 粒 ) 低 于 Q 一 10%， 但 不 低 于 Q 一 20%， 且 其 平均 溶出 量 不 
低 于 QQ 时 ,应 另 取 6 片 ( 粒 ) 复 试 ; 初 、 复 试 的 12 片 ( 粒 ) 中 
有 1~3 片 ( 粒 ) 低 于 Q， 其 中 仅 有 1 片 ( 粒 ) 低 于 Q 一 10%， 
但 不 低 于 Q 一 20%， 且 其 平均 溶出 量 不 低 于 Q。 

以 上 结果 判断 中 所 示 的 10%、20% 是 指 相对 于 标示 量 
的 百分率 (%)。 

透 皮 贴 剂 ” 除 另 有 规定 外 ， 同 缓 释 制 剂 或 控 释 制剂 。 

【溶出 条 件 和 注意 事项 】 

(1) 溶 出 度 仪 的 适用 性 及 性 能 确认 试验 除 仪器 的 各 项 
机 械 性 能 应 符合 上 述 规 定 外 ， 还 应 用 溶出 度 标准 片 对 仪器 进 
行 性 能 确认 试验 ， 按 照 标准 片 的 说 明 书 操作 ， 试 验 结果 应 符 
合 标准 片 的 规定 。 

(2) 溶 出 介质 ”应 使 用 各 品种 项 下 规定 的 溶出 介质 ， 除 
另 有 规定 外 ， 室 温 下 体积 为 900ml， 并 应 新 鲜 配 制 和 经 脱 气 
处 理 ; 如 果 溶 出 介质 为 缓冲 液 ， 当 需要 调节 pH 值 时 ， 一 般 
调节 pH 值 至 规定 pH 值 十 0. 05 之 内 。 

(3) 取 样 时 间 ”应 按照 品种 各 论 中 规定 的 取样 时 间 取 样 ， 
自 6 杯 中 完成 取样 的 时 间 应 在 1 分 钟 内 。 

(4) 除 另 有 规定 外 ， 上 颗粒 剂 或 干 混 悬 剂 的 投 样 应 在 溶出 
介质 表面 分 散 投 样 ， 避 免 集 中 投 样 。 
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《5) 如 胶 赛 壳 对 分 析 有 干扰 ， 应 取 不 少 于 6 粒 胶 赛 ， 除 
尽 内 容 物 后 ， 置 一 个 溶出 杯 内 ， 按 该 品种 项 下 规定 的 分 析 方 
法 测定 空 胶囊 的 平均 值 ， 作 必要 的 校正 。 如 校正 值 大 于 标示 
量 的 25%， 试 验 无 效 。 如 校正 值 不 大 于 标示 量 的 2%， 可 和 忽 
略 不 计 。 


0941 含量 均匀 度 检查 法 


本 法 用 于 检查 单 剂 量 的 固体 、 半 固体 和 非 均 相 液体 制剂 
含量 符合 标示 量 的 程度 。 

除 另 有 规定 外 ， 片 剂 、 硬 胶囊 剂 、 颗 粒 剂 或 散剂 等 ， 每 
一 个 单 剂 标 示 量 小 于 25mg 或 主 药 含量 小 于 每 一 个 单 剂 重量 
25%% 者 ; 药物 间或 药物 与 辅料 间 采 用 混 粉 工艺 制 成 的 注射 用 
无 菌 粉末 ; 内 充 非 均 相 溶 液 的 软 胶 赛 ; 单 剂 量 包 装 的 口服 混 
悬 液 、 透 皮 贴 剂 和 栓剂 等 品种 项 下 规定 含量 均匀 度 应 符合 要 
求 的 制剂 ， 均 应 检查 含量 均匀 度 。 复 方 制剂 仅 检查 符合 上 述 
条 件 的 组 分 ， 多 种 维生素 或 微量 元 素 一 般 不 检查 含量 均 
匀 度 。 

凡 检 查 含量 均匀 度 的 制剂 ,一 般 不 再 检查 重 ( 装 ) 量 差 
异 ; 当 全 部 主 成 分 均 进 行 含量 均匀 度 检 查 时 ， 复 方 制剂 一 般 
亦 不 再 检查 重 ( 装 ) 量 差异 。 

除 另 有 规定 外 ， 取 供 试 品 10 个 ， 照 各 品种 项 下 规定 的 
方法 ， 分 别 测 定 每 一 个 单 剂 以 标示 量 为 100 的 相对 含量 ri， 


Bs 


?一 1 


其 鬼 信和 标 从 六 |。 以 及 标示 量 与 


均值 之 差 的 绝对 值 A(4= | 100 一 X|)。 

车 A 十 2. 2S 委 工 ， 则 供 试 品 的 含量 均匀 度 符合 规定 ; 

车 4 十 S> 工 ， 则 不 符合 规定 ; 

若 A 十 2.2S> 工 ， 且 A 十 SL， 则 应 另 取 供 试 品 20 个 
复试 。 


根据 初 、 复 试 结果 ,计算 30 个 单 剂 的 均值 XX、 标准 差 S 
和 标示 量 与 均值 之 差 的 绝对 值 A。 再 按 下 述 公式 计算 并 判定 。 

当 A<0.25L 时 , 若 4: 十 S 委 0.25L2， 则 供 试 品 的 含 
量 均匀 度 符合 规定 ;: 若 4 十 S>0. 25L? 则 不 符合 规定 。 

当 A 之 0.25L 时 ,车 A 十 1.7S 志 LL， 则 供 试 品 的 含量 均 
匀 度 符合 规定 ; 若 A 十 1.7S> 工 ， 则 不 符合 规定 。 

上 述 公式 中 工 为 规定 值 。 除 男 有 规定 外 ，L=15.0; 
单 剂量 包装 的 口服 混 悬 液 、 内 充 非 均 相 溶液 的 软 胶 赛 、 
胶囊 型 或 泡 训 型 粉 私 剂 、 单 剂量 包装 的 眼 用 、 耳 用 、 鼻 
用 混 野 剂 、 固 体 或 半 固 体制 剂 L=20.0; 透 皮 贴 剂 、 栓 
剂 工 一 25. 0。 

如 该 品种 项 下 规定 含量 均匀 度 的 限度 为 土 20%% 或 其 他 数 
值 时 ,， 工 一 20. 0 或 其 他 相应 的 数值 。 

当 各 品种 正文 项 下 含量 限度 规定 的 上 下 限 的 平均 值 
(T) 大 于 100.0(%) 时 ， 车 X<100.0， 则 4=100 一 Xi 车 
100.0 委 X 和 T,， 则 A=0; 若 居 >>T， 则 A 二 多 一 T。 同上 
法 计算 ， 判 定 结果 ， 即 得 。 当 T<100.0(%) 时 ， 应 在 各 品 
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种 正文 中 规定 A 的 计算 方法 。 

当 含量 测定 与 含量 均匀 度 检 查 所 用 检测 方法 不 同时 ， 而 
且 含量 均匀 度 未 能 从 响应 值 求 出 每 一 个 单 剂 含量 情况 下 ， 可 
取 供 试 品 10 个 ， 照 该 品种 含量 均匀 度 项 下 规定 的 方法 ， 分 
别 测 定 ， 得 仪器 测 得 的 响应 值 Y, (可 为 吸光 度 、 峰 面积 等 )， 
求 其 均值 了 了 。 另 由 含量 测定 法 测 得 以 标示 量 为 100 的 含量 
Xs， 由 XA 除 以 响应 值 的 均值 了 ， 得 比例 系数 K(K= Xa/ 
Y)。 将 上 述 诸 响应 值 Y; 与 K 相 乘 ， 求 得 每 一 个 单 剂 以 标示 
量 为 100 的 相对 含量 (%)zi (xi 一 KY,), 同上 法 求 了 和 S 以 
及 A， 计 算 ， 判 定 结果， 即 得 。 如 需 复试 ， 应 另 取 供 试 品 
20 个 ， 按 上 述 方法 测定 ， 计 算 30 个 单 剂 的 均值 了 Y、 比 例 系 
数 K、 相 对 含量 (%)X;、 标 准 差 S 和 有 A， 判定 结果 ， 即 得 。 

0942 最低 装 量 检查 法 

本 法 适用 于 固体 、 半 固体 和 液体 制剂 。 除 制剂 通则 中 规 
定 检查 重 ( 装 ) 量 差异 的 制剂 及 放射 性 药品 外 ， 按 下 述 方法 检 
查 ， 应 符合 规定 。 

检查 法 

重量 法 (适用 于 标示 装 量 以 重量 计 的 制剂 ) 除 另 有 规定 
外 ， 取 供 试 品 5 个 (50g 以 上 者 3 个 )， 除 去 外 盖 和 标签 ， 容 
器 外 壁 用 适宜 的 方法 清洁 并 干燥 ， 分 别 精密 称 定 重 量 ， 除 去 
内 容 物 ， 容 器 用 适宜 的 溶剂 洗 净 并 干燥 ， 再 分 别 精 密 称 定 空 
容器 的 重量 ， 求 出 每 个 容器 内 容 物 的 装 量 与 平均 装 量 ， 均 应 
符合 下 表 的 有 关 规 定 。 如 有 1 个 容器 装 量 不 符合 规定 ， 则 另 
取 5 个 (50g 以 上 者 3 个 ) 复 试 ， 应 全 部 符合 规定 。 

容量 法 (适用 于 标示 装 量 以 容量 计 的 制剂 ) 除 另 有 规定 
外 ， 了 到 供 试 品 5 个 (50ml 以 上 者 3 个 )， 开 启 时 注意 避免 损 
失 ， 将 内 容 物 转移 至 预 经 标 化 的 干燥 量 入 式 量 简 中 (量具 的 
大 小 应 使 待 测 体积 至 少 占 其 额定 体积 的 40%)， 符 稠 液体 倾 
出 后 ， 除 另 有 规定 外 ， 将 容器 倒置 15 分 钟 ， 尽 量 倾 净 。2ml 
及 以 下 者 用 预 经 标 化 的 干燥 量 入 式 注射 器 抽 尽 。 读 出 每 个 容 
器 内 容 物 的 装 量 ， 并 求 其 平均 装 量 ， 均 应 符合 下 表 的 有 关 规 
定 。 如 有 1 个 容器 装 量 不 符合 规定 ， 则 另 取 5 个 (50ml 以 上 
者 3 个 ) 复 试 ， 应 全 部 符合 规定 。 


口服 及 外 用 固体 、 半 固体 、 


注射 液 及 注射 用 浓 溶 液 液体 ， 黏 稠 液体 


不 少 于 
标示 装 量 
的 93% 

不 少 于 


20g (ml) 
以 下 


20g (ml) 
dy 标示 装 量 
的 95% 
不 少 于 不 少 于 
1 Ee 有 
人 标示 装 量 标示 装 量 
的 97% 的 97% 


0951 吸入 制剂 微细 粒子 空气 动力 学 特性 测定 法 
【附注 】 对 于 以 容量 计 的 小 规格 标示 装 量 制剂 ， 可 改 用 
重量 法 或 按 品 种 项 下 的 规定 方法 检查 。 
平均 装 量 与 每 个 容器 装 量 ( 按 标示 装 量 计算 百分率 )， 取 
三 位 有 效 数字 进行 结果 判断 。 


0951 吸入 制剂 微细 粒子 空气 动力 


学 特性 测定 法 


雪 滴 ( 粒 ) 分 布 和 微细 粒子 剂量 是 评价 吸入 制剂 质量 的 重 
要 参数 。 吸 人 制剂 的 雾 滴 ( 粒 ) 大 小 ， 在 生产 过 程 中 可 以 采用 
合适 的 显微镜 法 或 光 阻 、 光 散射 及 光 衍射 法 进行 测定 ; 但 产 
品 的 雾 滴 ( 粒 ) 分 布 ， 则 应 采用 支 滴 ( 粒 ) 的 空气 动力 学 直径 分 
布 来 表示 。 

品种 项 下 未 指明 方法 ， 采 用 装置 1 进行 微细 粒子 空气 动 
力学 特性 测定 。 

装置 1( 双 级 搞 击 器 ) 

仪器 装置 ”装置 各 部 分 如 图 1 所 示 。 


单位 : mm 


图 1 双 级 撞击 器 

A: 吸 嘴 适配器 ， 连 接 吸 人 装置 。 

B: 模拟 喉 部 ， 由 改进 的 50ml 圆 底 烧瓶 制 成 ， 人 口 为 
29/32 磨 口 管 ， 出 口 为 24/29 磨 口 塞 。 

C: 模拟 颈 部 。 

D: 一 级 分 布 瓶 ， 由 24/29 磨 口 100ml 圆 底 烧 瓶 制 成 ， 
出 口 为 14/23 磨 口 管 。 

E: 连接 管 ， 由 14 口 磨 口 塞 与 D 连接 。 

F: 出 口 三 通 管 ， 侧 面 出 口 为 14 日 磨 口 塞 ， 上 端 连接 
塑料 螺 帽 (内 含 垫圈) 使 EE 与 密封 , 下端 出 口 为 24/29 磨 
口 塞 。 

G: 路 头 ， 由 聚 丙烯 材料 制 成 ， 底 部 有 4 个 直径 为 
1.85mm 士 0. 125mm 的 喷 孔 ， 喷 孔 中 心 有 一 直径 为 2mm， 
高 度 为 2mm 的 凸 出 物 。 

H: 二 级 分 布 瓶 ，24/29 磨 口 250ml 锥 形 瓶 。 


玻璃 仪器 允许 误差 十 1mm。 
仪器 照 图 1 安装 ， 于 20 一 25C 下 ， 在 通风 橱 内 进行 操 


。 125 。 
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作 。 在 第 一 级 分 布 瓶 D 中 ， 加 入 各 品种 项 下 规定 的 溶剂 ?ml 
作为 吸收 液 ， 在 第 二 级 分 布 瓶 H 中 加 和 人 各 品种 项 下 规定 的 
溶剂 30ml 作为 接受 液 ， 连 接 仪器 各 部 件 ， 使 二 级 分 布 瓶 的 
喷头 G 的 凸 出 物 与 瓶 底 恰 好 相 接触 。 用 铁 夹 固定 二 级 分 布 
瓶 ， 并 保持 各 部 位 紧密 连接 ， 整 个 装置 应 处 在 一 个 竖 直 的 平 
面 上 , 使 C 与 玉 平 行 ,保持 装置 稳定 。 出 口 与 真空 泵 相 
接 ， 打开 有 泵 电源 ， 调 节 装 置 人 口 处 的 气体 流量 为 60L/min 土 
5L/min 。 

测定 法 

1. 吸入 气 雾 剂 

将 吸 嘴 适配器 连接 至 喉 部 末端 ， 驱 动 器 插 人 后 (深度 约 
10mm) ， 驱 动 器 吸 嘴 端 应 在 喉 部 B 的 水 平 轴线 上 ， 驱 动 器 
另 一 端 应 朝 上 ， 且 需 与 装置 处 于 同一 垂直 面 上 。 

取 供 试 品 1 铅 ， 在 22C 士 2C 至 少 放置 1 小 时 ， 充 分 振 
扬 后 ， 弃 去 数 喷 ， 将 驱动 器 插入 吸 嘴 适 配器 内 ， 开 启 真空 
泵 ， 振 扬 铝 鲍 5 秒 ， 将 铝 继 插入 驱动 器 内 ， 立 即 喷 射 1 次 ; 
取 下 铝 铅 后 ， 振 揪 铝 钠 5 秒 ， 重 新 插入 驱动 器 内 ， 喷 射 第 2 
次 ; 除 男 有 规定 外 ， 重 复 此 过 程 ， 直 至 完成 10 次 喷射 。 在 
最 后 一 次 喷射 后 ， 取 下 驱动 器 和 铝 炙 ， 计 时 ， 等 待 5 秒 ， 关 
闭 真 空 泵 ， 拆 除 装置 。 

2. 吸入 粉 雪 剂 

(1) 胶 冲 型 粉 雾 剂 ” 取 供 试 品 胶 宫 1 粒 ， 置 吸入 装置 内 ， 
除 药 品 说 明 书 另 有 规定 外 ， 用 手指 撒 压 装置 两 侧 按钮 ， 将 胶 
讲 两 端 刺 破 ， 开 启 真空泵 ， 吸 入 装置 经 适宜 吸 嘴 适 配器 与 模 
拟 喉 部 B 呈 水 平 紧 密 相 接 ，10 秒 后 取 下 吸入 器 。 除 男 有 规 
定 外 ， 重 复 土 述 操作 ， 共 测定 10 粒 胶 训 ， 关 闭 真空 泵 ， 拆 
除 装置 。 

(2) 多 剂量 粉 雾 剂 ” 除 药品 说 明 书 另 有 规定 外 ， 旋 转 或 
撒 压 装置 ， 开 局 真空 蔷 ， 吸 入 装置 经 适宜 吸 嘴 适配器 与 装置 
模拟 喉 部 B 呈 水 平 紧 密 相 接 ，10 秒 后 取 下 吸入 器 。 除 男 有 
规定 外 ， 重 复 上 述 操 作 ， 共 测定 10 剂量 ， 关 闭 泵 ,拆除 
装置 。 

3. 吸入 喷雾 剂 

(1) 供 雾 化 器 用 的 吸 和 喷雾 剂 ” 除 药品 说 明 书 男 有 规定 
外 ， 取 供 试 品 1 剂量 ， 置 努 化 装置 内 ， 经 适宜 吸 嘴 适配器 与 
装置 模拟 喉 部 B 呈 水 平 紧 密 相 接 。 开 启 真 空 察 ( 装 有 合适 和 孔 
径 的 滤纸 )10 秒 后 ， 启 动 雾 化 装置 使 雾 化 ，60 秒 后 关闭 努 化 
装置 ， 等 待 5 秒 后 关闭 泵 ， 拆 除 装置 。 

(2) 多 剂量 定量 吸入 喷雾 剂 ” 到 供 试 品 1 瓶 ， 吸入 装置 
经 适宜 吸 嘴 适配器 与 装置 模拟 喉 部 B 呈 水 平 紧密 相 接 。 除 
另 有 规定 外 ， 按 药品 说 明 书 中 要 求 准备 供 试 品 ， 启 动 雾 化 装 
置 喷射 1 个 剂量 ， 等 待 5 秒 后 ， 再 启动 雾 化 装置 ， 除 另 有 规 
定 外 ， 重 复 上 述 操作 ， 共 测定 10 剂量 。 

判定 与 结果 判断 

用 空白 接受 液 清 洗 上 述 操作 后 的 下 接口 及 导 人 下 部 
锥 形 瓶 的 导管 内 、 外 壁 及 喷头 , 洗 液 与 第 二 级 分 布 瓶 H 
中 的 接受 液 合并 ， 定 量 稀释 至 一 定 体积 后 ， 按 品种 项 下 


*，126 。 
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的 方法 测定 ， 所 得 结果 除 以 取样 次 数 ， 即 为 微细 粒子 
剂量 。 

对 供 雾 化 器 用 的 吸入 喷雾 剂 ， 用 空白 接受 液 清洗 上 述 操 
作 后 的 一 级 分 布 瓶 D 的 内 壁 ， 洗 液 与 第 一 级 分 布 瓶 D 中 的 
接受 液 合 并 ， 定 量 稀释 至 一 定 体积 ;用 空白 接受 液 清洗 上 述 
操作 后 和 泵 前 滤纸 及 与 二 级 分 布 瓶 再 的 连接 部 分 、 二 级 分 布 
瓶 H 的 内 壁 ， 洗 液 与 第 二 级 分 布 瓶 H 中 的 接受 液 合并 ， 定 
量 稀释 至 一 定 体积 。 按 品种 项 下 的 方法 分 别 测定 上 述 两 部 分 
溶液 中 活性 物质 的 量 ， 所 得 结果 与 两 部 分 所 收集 活性 物质 总 
量 相 比 。 

装置 2 

仪器 装置 ”装置 各 部 分 如 图 2 一 图 5 所 示 。 

人 使 该 筷 与 M-4 或 是 #8-32 


人 入 校 正 ， 人 机 
演 训 的 空隙 最 小 { 


单位 : mm 


102 主 1 


图 2 工 型 连接 管 的 尺寸 


岗 管 道 
B 


图 3 吸 人 粉 雾 剂 测试 装置 


图 4 用 于 吸入 气 雾 剂 的 装置 2 


亲 部 2 关 
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yi 材料 ， 铝 、 不 锈 钢 或 是 其 他 
合适 的 材料 

除 特殊 注 明 外 ， 所 有 的 边缘 
均 种 打 麻 并 除去 毛 边 
表面 用 磨床 抽 光 

22 内 孔 表 明 相 糖度 Ra 约 为 04jm 
0 型 环 标示 尺寸 ; ID=29mm， 
0D=32mm, 宽 度 =1.8mm 


侧 视图 


图 5 装置 2L 型 连接 管 进口 与 预 分 离 器 的 连接 
( 除 男 有 说 明 尺寸 以 微米 计 》 


装置 2(andersen cascade impactor，ACI) 包含 8 级 及 最 
后 一 层 滤纸 ， 其 材质 可 以 是 铝 、 不 锈 钢 或 者 其 他 适宜 的 材 
料 ， 每 一 级 全 加 在 一 起 并 用 O 型 圈 加 以 密封 ( 表 1)。 测 定 气 
雾 剂 时 ， 锥 形 入 口 层 与 L 型 连接 管 相 连 ， 选 择 合适 的 吸 跟 
适配器 ， 以 保证 吸入 剂 与 L 型 连接 管 间 的 气 密 性 。 测 定 粉 
私 剂 时 ， 应 在 最 顶层 加 装 预 分 离 器 ， 用 于 收集 大 量 不 可 吸 人 
的 粉末 ;为 满足 大 流量 气流 ， 连 接 撞击 器 与 真空 泵 的 软 管内 
径 应 不 小 于 8mm。 为 保证 有 效 的 收集 ， 可 以 将 甘油 、 和 硅油 
或 其 他 合适 的 液体 溶 于 挥发 性 溶液 后 对 收集 板 表面 进行 
涂 层 。 


表 1 装置 2 喷嘴 规格 


层级 喷嘴 数量 喷嘴 尺寸 (mm) 
0 级 96 2. 55 士 0.025 
1 级 96 1. 89 士 0. 025 
2 级 400 0. 914 士 0. 0127 
3 级 400 0.711 士 0.0127 
4 级 400 0. 533 士 0. 0127 
5 级 400 0. 343 士 0. 0127 
6 级 400 0. 254 士 0.0127 
7 级 201 0. 254 士 0.0127 

测定 法 

1, 吸入 气 园 剂 


在 最 后 一 层 放 人 合适 的 滤纸 后 ， 逐 级 安装 装置 2 撞击 
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器 ， 应 保证 系统 的 气 密 性 。 在 L 型 连接 管 末端 安装 合适 的 
吸 嘴 适配器 ， 气 雾 剂 驱动 器 插入 后 ， 吸 嘴 的 端口 应 与 工 型 
连接 管 口 平 齐 ， 气 支 剂 的 放置 方 向 应 与 实际 使 用 方向 一 致 。 
将 撞击 器 的 出 口 与 真空 泵 相连 ， 开 启 真 空 泵 ,调节 气体 流量 
使 L 型 连接 管 进 口 处 的 气体 流速 为 28. 3L/min( 士 5%)， 关 
闭 真 空 泵 。 

除 另 有 规定 外 ， 按 照 药 品 说 明 书 操作 。 将 驱动 器 插入 
吸 嘴 适配器 内 ， 开 启 真 空 泵 ， 振 播 铝 铅 5 秒 ， 将 铝 馈 插 入 
驱动 器 上 ,立即 喷射 1 次 ; 取 下 铅 负 后 ， 振 氮 铝 铅 5 秒 ， 
重新 插入 驱动 器 上 ， 喷 射 第 2 次 ; 重复 此 过 程 ， 直 至 完成 
规定 揪 数 。 在 最 后 一 次 喷射 后 ， 取 下 驱动 器 和 铝 钠 ， 计 
时 ， 等 待 5 秒 ， 关 闭 真 空 案 。 喷射 次 数 应 尽 可 能 少 ， 通 党 
不 超过 10 次 ,喷射 的 次 数 应 能 保证 测定 结果 的 准确 度 和 精 
密度 。 

拆除 撞击 器 ， 小 心 取出 滤纸 。 除 另 有 规定 外 ， 用 各 品种 
项 下 规定 的 溶剂 清洗 吸 嘴 适配器 和 L 型 连接 管 ， 并 定量 稀 
释 至 适当 体积 ; 用 溶剂 定量 提取 每 -层级 的 内 壁 及 相应 的 收 
集 板 或 滤纸 上 的 药物 并 定量 稀释 至 一 定 体积 。 

采用 各 品种 项 下 规定 的 分 析 方法 ， 测 定 各 湾 液 中 的 药 量 。 

2. 吸入 粉 澳 剂 

本 装置 在 28. 3L/min 的 流速 下 每 一 级 的 空气 动力 学 鹤 
止 直径 见 表 2。 

在 最 后 一 层 放 人 合适 的 滤纸 ， 再 逐 级 安装 装置 2 撞击 器 
与 预 分 离 器 ， 应 保证 系统 的 气 密 性 。 根 据 产品 特性 ， 经 验证 
和 许可 后 ， 可 以 省 略 预 分 离 器 ;经 验证 和 许可 后 ， 在 高 流速 
下 , 第 6、7 级 也 可 省 略 。 预 分 离 器 可 以 采用 与 收集 板 同样 
的 方法 涂 层 ， 也 可 以 加 适当 的 溶剂 10ml。 除 另 有 规定 外 ， 
在 工 型 连接 管 进口 气体 流速 为 Q (出 口 流量 ) 的 条 件 下 测 
试 ，Q。。 为 递送 剂量 均一 性 项 下 包 气体 通过 粉 雾 剂 吸 嘴 和 
装置 时 的 气体 流速 。 除 另 有 规定 外 ， 按 照 药品 说 明 书 操作 。 
开启 真空 泵 ， 关 闭 双向 电磁 阀 ， 将 粉 雾 剂 的 吸 螨 与 吸 嘴 适 配 
器 相连 ， 保 持 水 平 。 开 启 双 向 电磁 阅 至 所 需 时 间 T( 土 5%) 
(递送 剂量 均一 性 项 下 的 测试 时 间 )， 抽 吸 粉末 至 装置 中 。 重 
复 抽 吸 过 程 直至 完成 规定 吸 次 。 最 后 一 吸 后 ， 等 待 工 秒 钟 ， 
关闭 真空 汞 。 抽 吸 次 数 应 尽 可 能 少 ， 通 常 不 超过 10 次 ， 抽 吸 
的 次 数 应 能 保证 微细 粒子 剂量 测定 结果 的 准确 度 和 精密 度 。 

拆除 撞击 器 ， 小 心 取出 滤纸 。 除 另 有 规定 外 ， 用 各 品种 
项 下 规定 的 溶剂 清洗 吸 嘴 适 配器 、L 型 连接 管 与 预 分 离 器 ， 
并 定量 稀释 至 适当 体积 ， 用 溶剂 定量 提取 每 一 层级 的 内 壁 及 
相应 的 收集 板 或 滤纸 上 的 药物 并 定量 稀释 至 一 定 体积 。 

采用 各 品种 项 下 规定 的 分 析 方 法 ， 测 定 各 溶液 中 的 药 量 。 

判定 与 结果 判断 

根据 溶液 的 分 析 结果 ， 计 算 每 蒋 ( 吸 ) 在 各 层 的 沉积 量 
与 每 扳 ( 吸 ) 在 L 型 连接 管 ， 吸 嘴 适 配器 与 预 分 离 器 的 沉 
积 量 。 

从 最 后 的 收集 部 位 (滤纸 ) 开 始 ， 计 算 规 定 层级 的 累积 质 
量 ， 即 微细 粒子 剂量 。 
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表 2 流速 为 28.3L/min 时 装置 2 的 计算 


截止 直径 ”每 层级 中 沉积 的 ”每 层级 中 活性 ”活性 成 分 的 累积 


(pm) 活性 成 分 的 量 成 分 的 累积 量 ”因子 (百分比 ) 


dr? 一 0.4 层级 8 中 的 量 ,ms c7=ms fr=(c1/c) X100 
de 二 0.7 层级 7 中 的 量 ,m? cewcrt+m: fe=(ce/c) X100 
ds 二 1.1 层级 6 中 的 量 ,mse cs=cems fs=(cs/c) X100 
du 一 2.1 层级 5 中 的 量 ,rms c=cst+ms fs=(cs/c) X100 
ds 二 3.3 层级 4 中 的 量 ,m ca 一 ct 十 mm fs=(c3/c) X100 
dz=4.7 层级 3 中 的 量 ,ms cz 一 ca 十 za fz=(c2/e) X100 
di 二 5.8 层级 2 中 的 量 ,mz cl 一 cz 十 mm fi=(c1/c) X100 
do 二 9.0 ”层级 1 中 的 量 ,mi co 一 cl 十 ma fo=(co/c)X100 
层级 0 中 的 量 ,mo < 一 co 十 zzo 100 
装置 3 
仪器 装置 ”装置 各 部 分 如 图 6 一 10 所 示 
L 型 连接 管 
人 口 一 


6 装置 3( 安 装 了 预 分 离 器 ) 
“级 问 通道 


可 拆 印 微 孔 收集 器 
收集 杯 ? 人 一 (MOC ) 
人 @ f NA 
与 衬 寺 部 人 
pl /一 相连 的 盖子 
EBP 一 但 人 ”一定 位 销 
EA 一 定位 销 插 0 


入 带 收集 杯 托盘 的 
底部 文 染 


2 级 4 级 
6 个 孔 5S2 个 孔 


6 级 
396 个 孔 


7 级 
630 个 孔 


5 级 
152 个 了 筷 


3 级 
24 个 孔 


8 装置 3 的 喷嘴 配置 
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装置 3(next generation impactor，NGI) 为 具有 7 级 和 1 
个 微 孔 收集 器 (MOC) 的 级 联 撞击 器 。 在 30 一 100LVmin 的 流 
速 范 围 内 ,装置 收集 颗粒 的 50% 有 效 截止 直径 (Dso ) 为 
0. 24pm 到 11. 7wm。 在 该 流量 范围 内 ， 至 少 有 5 级 的 Ds 在 
0.5pnm 到 6.5um 之 间 。 

擅 击 器 的 材质 可 以 为 铝 、 不 锈 钢 或 其 他 适宜 的 材料 。 

装置 中 包含 可 拆 印 的 收集 杯 ， 所 有 收集 杯 在 一 个 水 平面 
上 。 装 置 主要 由 三 部 分 组 成 : 用 于 放置 8 个 收集 杯 的 底部 支 
架 ; 带 喷嘴 的 密封 部 件 ; 内 幸 级 间 气 道 的 盖子 (图 6， 图 7)。 
除 第 一 级 外 ， 其 他 级 都 采用 多 和 孔 设 计 ( 图 8)。 气 流 以 锯齿 状 


通过 撞击 器 (关键 尺寸 见 表 3) 。 
表 3 装置 3 的 关键 尺寸 
类 型 尺寸 (mm) 
预 分 离 器 (尺寸 a， 见 图 10) 12. 80 士 0. 05 
1 级 * 喷嘴 直径 14. 30 士 0. 05 
2 级 * 喷嘴 直径 4. 88 士 0. 04 
3 级 * 喷嘴 直径 2. 185 士 0. 02 
4 级 "喷嘴 直径 1. 207 士 0.01 
5 级 * 喷嘴 直径 0. 608 土 0. 01 
6 级 * 喷嘴 直径 0. 323 士 0.01 
7 级 * 喷嘴 直径 0. 206 士 0.01 
MOC* 约 0.070 
收集 杯 深度 (尺寸 b， 见 图 9) 14. 625 士 0. 10 
收集 杯 表面 粗糙 度 (Ra) 0. 5~2pum 
1 级 喷嘴 与 密封 部 件 间 距 "" 尺寸 c 0 土 1, 18 
2 级 喷嘴 与 密封 部 件 间 距 "* 尺寸 c 5. 236 土 0. 736 
3 级 喷嘴 与 密封 部 件 间距 "* 尺寸 c 8. 445 土 0. 410 
4 级 喷嘴 与 密封 部 件 间 距 ** 尺寸 c 11. 379 士 0. 237 
5 级 喷嘴 与 密封 部 件 间距 ” “尺寸 c 13. 176 士 0, 341 
6 级 喷嘴 与 密封 部 件 间 上 距 ” "尺寸 < 13. 999 士 0.071 


7 级 喷嘴 与 密封 部 件 间 距 "' 尺寸 < 14. 000 士 0. 071 


MOC 喷嘴 与 密封 部 件 间距 *" 尺寸 < 14. 429~14. 571 


" 见 图 8 
” 见 图 9 
/下 一 级 级 间 气 道 ” /上 一 级 级 间 气 道 
| { f | 广 盖 子 
Ed Ed 。 下 am 
气流 a 
eg ， 杯 托 盘 
杯 托盘 三 底部 


收集 杯 -” 多 喷嘴 级 一 


图 9 级 间 气 道 配置 
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预 分 离 器 主体 
一 


| Ts 


图 10 预 分 离 器 配置 


通常 ， 密 封 部 件 和 盖子 组 合 在 一 起 成 为 一 个 整体 。 测 试 
结束 后 ， 翻 起 盖子 ， 即 可 取出 收集 杯 。 收 集 杯 置 于 托盘 上 ， 
所 以 取出 托盘 的 同时 亦 可 将 收集 杯 从 撞击 器 中 取出 。 

将 LL 型 连接 管 与 装置 人 口 相 连 ， 对 于 粉 雾 剂 ， 一 般 应 
在 L 型 连接 管 和 撞击 器 间 加 预 分 离 器 。 选 用 合适 的 吸 哗 适 
配器 以 保证 吸入 剂 和 L 型 连接 管 之 间 的 气 密 性 。 

装置 中 包含 末端 微 孔 收集 器 (MOC)， 经 验证 ， 大 多 数 
情况 下 不 必 再 加 最 末端 的 滤纸 。MOC 是 一 块 有 4032 个 孔 的 
擅 击 板 ， 和 孔径 为 70km。 大 部 分 第 7 级 未 收集 完全 的 颗粒 将 
收集 在 MOC 下 面 的 收集 杯 中 。 气 体 流速 为 60L/min 时 ， 
MOC 能 收集 80% 的 0. 14pm 颗粒 。 若 样品 含有 大 量 不 能 被 
MOC 收集 的 颗粒 ， 可 以 用 滤纸 装置 替代 MOC 或 置 于 MOC 
下 端 (可 使 用 玻璃 纤维 滤纸 ) 。 为 确保 能 够 有 效 地 收集 颗粒 ， 
可 将 甘油 、 硅 油 或 其 他 合适 液体 溶 于 挥发 性 溶剂 中 ， 在 每 级 
收集 杯 表 面 进行 涂 层 (除非 实验 证 明 不 需要 )。 

测定 法 

1, 了 豚 入 气 肘 剂 

将 收集 杯 置 于 托盘 内 ， 将 托盘 安装 于 底部 支架 上 ， 保 证 
各 收集 杯 对 应 底部 支架 相应 位 置 。 合 上 盖子 ， 扳 下 手柄 ， 将 
仪器 密封 。 在 撞击 器 人 口 端 插入 人 LL 型 连接 管 ， 在 型 连接 
管 的 另 一 端 安装 合适 的 吸 嘴 适配器 。 气 雾 剂 驱动 器 插 人 后 ， 
驱动 器 的 吸 嘴 端 应 在 工 型 连接 管 的 水 平 轴线 上 ， 吸 螨 的 端 
口 应 与 L 型 连接 管 口 平 齐 。 气 雾 剂 的 放置 方向 应 与 实际 使 
用 方向 一 致 。 将 撞击 器 的 出 口 与 真空 泵 相连 ， 调 节气 体 流量 
使 L 型 连接 管 进口 的 气体 流速 为 30L/min( 士 5%)， 关 闭 真 
空 泵 。 

除 男 有 规定 外 ， 按 照 药品 说 明 书 操作 。 将 驱动 器 插入 吸 
嘴 适 配器 内 ， 开 启 真空 汞 ， 振 播 铝 饶 5 秒 ， 将 铝 镑 插入 驱动 
右上 ,立即 喷射 1 次 ; 取 下 铝 饶 后 ， 振 摇 铝 负 5 秒 ， 重 新 插 
人 了 驱动 器 上 ， 喷 射 第 2 次 ; 除 另 有 规定 外 ， 重 复 此 过 程 ， 直 
至 完成 规定 撤 数 。 在 最 后 一 次 喷射 后 ， 取 下 驱动 器 和 银 缔 ， 
计时 ， 等 待 5 秒 ， 关 闭 真空 蔷 。 喷 射 次 数 应 尽 可 能 少 ， 通 常 
不 超过 10 次 ， 喷 射 的 次 数 应 能 保证 测定 结果 的 准确 度 和 精 
密度 。 

拆除 撞击 器 ， 取 下 L 型 连接 管 和 吸 嘴 适 配器 ， 除 男 有 
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规定 外 ， 用 各 品种 项 下 规定 的 溶剂 清洗 ， 并 定量 稀释 至 适 
当 体 积 。 松 开 手柄 ， 打 开 撞击 器 ， 将 托盘 与 收集 杯 一 同 取 
下 ， 分 别 定量 收集 每 一 收集 杯 内 的 药物 并 定量 稀释 至 适当 
体积 。 

采用 各 品种 项 下 规定 的 分 析 方法 ， 测 定 各 溶液 中 的 
药 量 。 

2. 吸入 粉 嘟 剂 

在 测定 装置 中 加 装 预 分 离 器 。 若 经 实验 验证 不 引 息 级 
间 药物 损失 增加 ( 盖 5%) 或 颗粒 二 次 夹带 ， 则 可 省 略 预 分 
离 器 。 

将 收集 杯 置 于 托盘 内 ， 将 托盘 安装 于 底部 支架 上 ， 保 证 
各 收集 杯 对 应 底部 支架 相应 位 置 。 合 上 盖子 ， 扳 下 手柄 ， 将 
仪器 密封 。 将 预 分 离 器 柑 件 组 装 至 预 分 离 器 基 座 内 ,将 预 分 
离 器 基 座 安装 到 描 击 器 人 口 ， 在 预 分 离 器 嵌 件 中 心 收集 杯 内 
加 入 各 品种 项 下 规定 的 溶剂 15ml， 安 装 预 分 离 器 主体 ， 
扣 紧 。 

在 着 击 器 和 人口 端 或 预 分 离 器 人 口 端 插入 工 型 连接 管 ， 
在 型 连接 管 的 另 一 端 安 装 合适 的 吸 嘴 适 配器 。 粉 霓 剂 吸 
嘴 插 入 后， 驱动 器 的 吸 嘴 端 应 在 L 型 连接 管 的 水 平 轴线 上 ， 
吸 嘴 的 端口 应 与 L 型 连接 管 口 平 齐 。 与 吸 嘴 适 配器 相连 后 ， 
粉 雾 剂 的 放置 方向 应 与 实际 使 用 方向 一 致 。 将 装置 与 流量 系 
统 相连 。 

除 另 有 规定 外 ， 在 L 型 连接 管 进口 气体 流速 为 Q, 的 条 
件 下 测试 ，Qu 为 剂量 均一 性 项 下 的 气体 流速 。 开 启 真空 
和 泵 ,将 流量 计 连 接 到 L 型 连接 管 处 ， 调 节 流 量 控制 阀 使 通 
过 系统 的 稳定 流量 达到 Q.( 土 5%) 。 在 测试 流量 下 ， 控 制 
阔 前 后 的 压力 比 (P,/P,) 应 小 于 或 等 于 0.5， 即 控制 阔 内 形 
成 临界 气流 。 如 未 形成 临界 气流 ， 可 更 换 更 大 功率 的 真空 泵 
或 重新 测定 流量 。 关 闭 真空 泵 。 

除 另 有 规定 外 ， 按 照 药品 说 明 书 操作 。 开 启 真 空 泵 ， 
关闭 双向 电磁 阀 ， 将 粉 雾 剂 的 吸 嘴 与 适配器 相连 ， 保 持 水 
平 ， 开 启 双 向 电磁 阀 至 所 需 时 间 T( 土 5%) (剂量 均一 性 项 
下 的 测试 时 间 )， 抽 吸 粉 末 至 装置 中 。 重 复 此 过 程 直至 完 
成 规定 吸 数 。 抽 吸 次 数 应 尽 可 能 少 ， 一 般 不 超过 10 次 ， 搜 
吸 的 次 数 应 能 保证 微细 粒子 剂量 测定 结果 的 准确 度 和 精 
密度 。 

拆除 撞击 器 ， 取 下 L 型 连接 管 和 吸 嘴 适配器 ， 除 另 有 
规定 外 ， 用 各 品种 项 下 规定 的 溶剂 清洗 ， 并 定量 稀释 至 适当 
体积 。 小 心 取 下 预 分 离 器 ， 将 预 分 离 器 内 的 溶液 转移 至 适当 
体积 的 量 瓶 内 ， 用 适当 体积 的 溶剂 清洗 预 分 离 器 ， 合 并 洗 
液 ， 并 用 溶剂 稀释 至 刻度 。 松 开 手 柄 ， 打 开 擅 击 器， 将 托盘 
与 收集 杯 一 同 取 下 ， 分 别 定量 收集 每 一 收集 杯 内 的 药物 并 定 
量 稀释 至 适当 体积 。 

采用 各 品种 项 下 规定 的 分 析 方法 ， 测 定 各 溶液 中 的 
药 量 。 

3. 供 图 化 器 用 的 液体 制剂 

为 保证 15L/min 流速 下 雾 化 气 溶胶 中 的 活性 物质 能 被 
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定量 回收 ， 除 MOC 外 还 应 使 用 滤纸 。 滤 纸 置 于 MOC 下 ( 撞 
击 器 内 部 ) 或 置 于 撞击 器 外 部 的 滤纸 装置 中 ， 用 于 捕获 最 后 
粒 径 筛 分 层级 未 能 收集 的 微细 粒子 。 装 置 中 无 需 加 装 预 分 
离 器 。 

将 组 装 好 的 撞击 器 与 L 型 连接 管 在 冷却 装置 (5C) 中 
预 冷 至 少 90 分 钟 ， 从 冷却 装置 中 取出 后 5 分 钟 内 开始 
测定 。 

按 规 定 的 压力 及 流速 ， 组 装 带 有 驱动 气流 (通常 为 空气 
或 氧气 ) 或 压缩 机 的 雾 化 装置 。 需 确保 在 压力 条 件 下 供 气 管 
路 不 会 脱离 雾 化 装置 。 按 药品 说 明 书 ,将 一 定 体积 的 药品 放 
人 和 人 霓 化 装置 中 。 

从 冷却 装置 中 取出 撞击 回 ， 连 上 世 型 连接 管 ， 并 将 
撞击 器 或 外 部 滤纸 装置 的 出 口 与 真空 泵 连接 。 开 启 真 空 
泵 ， 将 流量 计 与 L 型 连接 管 相 连 ， 调节 流量 控制 隅 使 LL 
型 连接 管 进 口 的 气体 流速 为 15L/min( 士 5%)， 取 下 流 
量 计 。 

按 实际 使 用 方向 放置 雾 化 装置 ， 将 吸 嘴 连接 至 工 型 连 
接管 ， 必 要 时 使 用 吸 嘴 适配器 保证 连接 气 密 性 。 开 启 驱 动 气 
流 或 压缩 机 ， 雾 化 预 设 定时 间 T。。 关 闭 驱 动 气流 或 压缩 机 ， 
将 雾 化 装置 从 L 型 连接 管 上 取 下 ， 关 闭 真空 泵 。 拆 除 撞击 
器 ， 除 男 有 规定 外 ， 用 各 品种 项 下 规定 的 方法 测定 L 型 连 
接管 、 各 层级 和 附加 滤纸 或 外 部 滤纸 装置 收集 的 活性 物质 
质量 。 

判定 与 结果 判断 

根据 溶液 的 分 析 结 果 ， 计 算 每 揪 ( 吸 ) 在 各 层 的 沉积 量 
与 每 撤 ( 吸 ) 在 工 型 连接 管 ， 吸 嘴 适 配器 与 预 分 离 器 的 沉 
积 量 。 

从 最 后 的 收集 部 位 (滤纸 ) 开 始 ， 计 算 规定 层级 的 累积 质 
量 ， 即 微细 粒子 剂量 。 
0952 ” 狂 附 力 测定 法 

本 法 系 用 于 测定 贴 膏剂 、 贴 剂 甫 贴 于 皮肤 后 与 皮肤 表面 
黏附 力 的 大 小 。 本 法 分 别 采 用 初 黏 力 、 持 黏 力 、 剥 离 强度 及 
黏着 力 四 个 指标 测定 贴 膏剂 、 贴 剂 的 黏附 力 。 初 黏 力 系 指 贴 
膏剂 、 贴 剂 黏 性 表面 与 皮肤 在 轻微 压力 接触 时 对 皮肤 的 黏附 
力 ， 即 轻微 压力 接触 情况 下 产生 的 剥离 抵抗 力 ; 持 黏 力 可 反 
映 贴 育 剂 、 贴 剂 的 谊 体 抵抗 持久 性 外 力 所 引 起 变形 或 断裂 的 
能 力 ; 剥离 强度 表示 贴 窜 剂 、 贴 剂 的 膏 体 与 皮肤 的 剥离 抵抗 
力 ; 黏着 力 表示 贴 膏剂 、 贴 剂 的 黏 性 表面 与 皮肤 附着 后 对 皮 
肤 产 生 的 黏附 力 。 

第 一 法 ( 初 黏 力 的 测定 ) 

采用 滚 球 斜 坡 停止 法 测定 贴 膏剂 、 贴 剂 的 初 黏 力 。 将 下 
表 中 适宜 的 系列 钢 球 分 别 滚 过 置 于 倾斜 板 上 的 供 试 品 黏 性 
面 ， 根 据 供 试 品 黏 性 面 能 够 粘 住 的 最 大 球 号 钢 球 ， 评 价 其 初 
黏 性 的 大 小 。 
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表 钢 球 球 号 及 规格 


1 24 16. 669 19.1 


2 25 17. 463 21.9 
3 26 18. 256 25.0 
4 - 27 19. 050 28. 4 
5 5 28 19. 844 32. 4 
6 ， 29 20. 638 36. 2 
7 30 22. 225 45.2 
8 。 ， 31 23.019 50 


9 。 。 32 23. 8131 55. 5 


10 33 25. 400 57. 4 
11 。 34 26. 80.8 
12 35 28. 95.5 


13 2 。 36 30, 112.8 


14 37 31. 131. 9 
15 38 33, 152 
16 39 34. 175 
17 。 40 36， 198. 1 
18 本 41 38， 


19 。 ， 42 41. 


20 5 43 42. 


21 - 44 361 
22 45 


23 。 . 46 


1. 试验 装置 

本 装置 主要 由 倾斜 板 、 底 座 、 不 锈 钢 球 和 接 球 盒 等 部 分 
组 成 (图 1) 。 倾 斜 板 (倾斜 角 为 1"、30" 或 45") 为 厚 约 2mm 
的 不 锈 钢板 ， 板 上 绘 有 两 条 相 隅 10mm 的 水 平 线 ， 上 线 为 钢 
球 起 始 位 置 的 标记 ， 下 线 为 供 试 品 固定 的 标记 ;底座 应 能 调 
节 并 保持 装置 的 水 平 状 态 ， 接 球 盒 用 于 接 板 上 滚 落 的 钢 球 ， 
其 内 壁 应 衬 有 软 质 材料 ;不锈钢 球 球 号 及 规格 应 符合 上 表 
规定 。 


图 1 初 黏 力 测定 示意 图 
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2. 测定 法 

试验 前 ， 应 将 贴 膏剂 、 贴 剂 ( 连 同 包装 材料 ) 于 18 一 
25C 、 相 对 湿度 40% 一 70%% 条 件 下 放置 2 小 时 以 上 。 用 辫 
有 无 水 乙醇 的 擦拭 材料 擦洗 倾斜 板 和 不 锈 钢 球 表面 ， 用 干净 
的 无 和 尘 布 仔细 擦 干 ， 如 此 反复 清洗 3 次 以 上 ， 直 至 倾斜 板 和 
不 锈 钢 球 表面 经 目测 检查 达到 洁净 为 止 。 

按 各 品种 项 下 规定 的 倾斜 角 调 整 倾斜 板 ， 取 供 试 品 3 
片 ， 分 别 将 黏 性 面向 上 用 双 面 胶带 固定 在 倾斜 板 上 两 条 刻度 
线 之 间 ， 其 中 供 试 品 下 端 应 位 于 倾斜 板 的 水 平 下 线 位 置 ， 供 
试 品 应 平整 地 贴 合 在 板 上 。 将 各 品种 项 下 规定 的 钢 球 放 在 起 
始 线 上 ， 自 斜面 顶端 自由 落下 。 

3. 结果 判断 

在 3 个 供 试 品 各 自 粘 住 的 钢 球 中 ， 如 果 3 个 均 为 最 大 钢 
球 球 号 ， 或 者 2 个 为 最 大 钢 球 球 号 ， 另 一 个 钢 球 球 号 仅 小 一 
号 ， 为 符合 规定 ;如 果 一 个 为 最 大 钢 球 球 号 ， 另 两 个 钢 球 球 
号 仅 小 一 号 ， 则 应 另 取 三 片 复试 ，3 片 均 能 粘 住 最 大 球 号 钢 
球 为 符合 规定 。 

第 二 法 ( 持 糙 力 的 测定 ) 

将 供 试 品 黏 性 面 粘贴 于 试验 板 表面 ， 垂 直 放 置 ， 沿 供 试 
品 的 长 度 方向 悬挂 一 规定 质量 的 硅 码 ， 记 录 供 试 品 滑 移 直至 
脱落 的 时 间或 在 一 定时 间 内 位 移 的 距离 。 

1. 试验 装置 

试验 架 由 可 调节 水 平 的 底座 和 悬挂 、 固 定 试验 板 的 支 
架 组 成 。 试 验 架 应 使 悬挂 在 支架 上 的 试验 板 的 工作 面 保 持 竖 
直方 向 。 

试验 板 “为 厚 1.5 一 2.0mm、 宽 125mm、 长 125mm 的 
不 锈 钢板 ， 试 验 板 表面 粗糙 度 应 不 大 于 0. 4xm。 试 验 板 表面 
有 永久 性 污 迹 或 伤痕 时 ， 应 及 时 更 换 。 

压 辊 ”为 用 橡胶 包 覆 的 钢 轴 ， 重 2000g。 

加 载 板 材质、 尺寸 及 表面 要 求 同 试验 板 。 

2. 测定 法 

试验 前 ， 应 将 贴 膏剂 、 贴 剂 (连同 包装 材料 ) 于 18~25'C 、 
相对 湿度 40% 一 70%% 条 件 下 放置 2 小 时 以 上 。 

用 蕊 有 无 水 乙醇 的 擦拭 材料 擦洗 试验 板 和 加 载 板 ， 用 干 
净 的 无 尘 布 仔细 擦 干 ， 如 此 反复 清洗 3 次 以 上 ， 直 至 试验 板 
和 加 载 板 表面 经 目测 检查 达到 洁净 为 止 。 洁 净 后 的 试验 板 和 
加 载 板 不 得 用 手 或 其 他 物体 接触 。 取 供 试 品 3 片 ， 分 别 将 供 
试 品 平行 于 板 的 纵向 黏 贴 在 紧 挨 着 的 试验 板 和 加 载 板 的 中 
部 ， 用 压 辊 在 供 试 品 上 来 回 滚 压 三 次 ， 供 试 品 在 板 上 黏 贴 
后 ， 在 室温 放置 20 分 钟 ， 固 定 于 试验 架 ， 记 录 测 试 起 始 的 
时 间或 位 置 。 

3. 结果 判断 

位 移 量 或 脱落 时 间 应 符合 各 品种 项 下 的 规定 。 

试验 结果 以 一 组 供 试 品 的 位 移 量 或 脱落 时 间 的 算术 平均 
值 表示 。 

第 三 法 ( 剥 离 强度 的 测定 ) 

采用 180 剥离 强度 试验 法 测定 。 


0952 ”黏附 力 测定 法 


1. 试验 装置 

拉力 试验 机 ”应 使 供 试 品 的 破坏 负载 在 满 标 负荷 的 
15%~85% 之 间 ; 力 值 示 值 误差 不 应 大 于 1%; 试验 机 以 下 
降 速 度 300mm/min 士 10mm/min 速度 连续 剥离 ;应 附 有 能 
自动 记录 剥离 负荷 的 绘图 装置 。 

试验 板 “为 厚 1.5~2.0mm、 宽 50mm 士 1Imm、 长 
125mm 十 lmm 的 不 锈 钢板 。 

聚 酯 薄膜 ”采用 符合 JB1256-77(6020 聚 酯 薄膜 ) 规 定 的 
厚度 为 0. 025mm 的 薄膜 ， 长 度 约 为 110mm， 宽 度 应 大 于 供 
试 品 约 20mm。 

2. 测定 法 

试验 前 ， 应 将 贴 高 剂 、 贴 剂 ( 连 同 包 装 材 料 ) 于 18'C 一 
25'C 、 相 对 湿度 40% 一 70 上 条件 下 放置 2 小 时 以 上 。 

将 供 试 品 背 衬 用 双 面 胶 固 定 在 试验 板 上 ， 必 要 时 ， 可 用 
胶带 沿 供 试 品 上 下 两 侧 边缘 加 以 固定 ， 使 供 试 品 平整 地 贴 合 
在 板 上 。 

将 供 试 品 黏 性 面 与 洁净 的 聚 酥 薄 膜 粘 接 ， 然 后 用 2000g 
重 压 辊 在 供 试 品 上 来 回 滚 压 三 次 ， 以 确保 粘 接 处 无 气泡 存 
在 。 供 试 品 粘贴 后 ， 应 在 室温 下 放置 20 一 40 分 钟 后 进行 
试验 。 

将 聚 栈 薄膜 自由 端 对 折 (180")， 把 薄膜 自由 端 和 试验 板 
分 别 上 、 下 夹 持 于 试验 机 上 。 应 使 剥离 面 与 试验 机 线 保持 一 
致 。 试 验 机 以 300mm/min 土 10mm/min 下 降 速 度 连 续 和 剥离 ， 
并 由 自动 记录 仪 给 出 剥离 曲线 。 

3, 结果 判断 

剥离 强度 应 符合 各 品种 项 下 的 规定 。 

供 试 品 的 180" 剥 离 强度 c(kN/Vm) 按 下 式 计 算 : 


Ca 
式 中 5S 为 记录 曲线 中 取 值 范围 内 的 面积 ，mm?; 
区 为 记录 曲线 中 取 值 范围 内 的 长 度 ，mm; 
B 为 供 试 品 实际 的 宽度 ，mm，; 
c 为 记录 纸 单位 高 度 的 负荷 ，kN/m。 
试验 结果 以 剥离 强度 的 算术 平均 值 表示 。 
第 四 法 ( 台 着 力 的 测定 } 
本 法 适用 于 尺寸 不 小 于 35mm X 60mm 的 贴 膏剂 、 
贴 剂 。 
1. 试验 装置 
本 装置 主要 由 压 辊 、 拉 杆 、 支 架 、 夹 具 、 传 感 器 、 传 动 
装置 和 电机 等 部 分 组 成 (图 2) ， 均 为 不 锈 钢 材质 。 压 辊 为 贺 
柱 体 ， 外 径 为 5omm， 中 间 有 一 根 滚 轴 穿 过 ， 两 侧 用 轴承 固 
定 。 压 辊 与 支架 作用 于 被 测 样品 的 重量 为 2000g 士 20g。 拉 
杆 与 支架 呈 90" 角 相连 ， 支 架 两 侧 向 上 的 一 面 各 有 一 个 狗 
口 用 于 支撑 压 辊 ， 镍 口 下 方 各 有 一 个 支撑 轮 ， 用 于 控制 支 
架 的 上 下 位 置 ， 当 支撑 轮 直 立时 ， 压 辊 中 心 至 支撑 轮 底部 
高 为 30mm 士 3mmi 且 支 撑 轮 放 倒 时 ， 不 得 低 于 压 辊 最 
底 端 。 
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图 2 黏着 力 测定 的 试验 装置 


夹具 分 为 底板 和 压板 两 部 分 (图 3)， 底 板 为 类 工 字 型 平 
板 ， 板 中 央 有 两 条 凸 起 的 平行 矩形 条 ， 底 板 与 矩形 条 中 间 部 
分 向 内 缩 进 ， 可 供 两 个 宽 12mm 的 压条 在 装 片 时 平行 移动 。 
压板 为 类 十 字 型 平板 ， 板 中 央 有 两 条 平行 的 空 槽 。 底 板 和 压 
板 应 能 相互 匹配 ， 并 留 有 一 定 缝隙 供 装 片 用 ， 装 片 后 经 螺丝 
固定 ， 整 个 夹具 应 处 于 同一 平面 。 夹 具 分 不 同 尺 寸 ， 以 供 不 
同 厚 度 的 贴 高 剂 使 用 。 

[底板 


图 3 黏着 力 测定 的 夹具 及 上 样 模块 结构 


2. 测定 法 

试验 前 ， 应 将 贴 膏剂 、 贴 剂 ( 连 同 包装 材料 ) 于 18 一 
25C 、 相 对 湿度 40% 一 70%% 条 件 下 放置 2 小 时 以 上 。 

仪器 在 开机 后 ， 应 通过 初始 化 并 稳定 30 分 钟 以 上 方 可 
用 于 测定 。 首 次 使 用 或 长 时 间 停 用 后 连续 使 用 时 ， 以 及 仪器 
更 换 夹 具 、 拉 杆 、 支 架 、 传 感 器 等 重要 部 件 时 ， 或 数据 出 现 
异常 时 ， 应 进行 拉力 校准 。 除 另 有 规定 外 ， 校 正 时 应 按 仪器 
说 明 ， 分 别 测定 压 辊 承受 不 同 硅 码 时 的 信号 值 ( 一 般 测定 5 
个 点 以 上 ) ， 仪 器 内 部 将 以 硅 码 重量 代替 黏着 力 ， 测 得 信和 号 
值 为 纵 坐 标 ， 自 动 绘制 黏着 力 与 信号 值 的 标准 曲线 ， 相 关系 
数 应 大 于 0. 99 后 ， 仪 器 方 可 用 于 测定 。 

根据 供 试 品 厚度 ， 选 择 相 应 的 夹具 ; 用 蕊 有 无 水 乙醇 的 
擦拭 材料 擦 泛 压 辊 和 夹具 ， 用 干净 的 无 尘 布 仔细 擦 干 ， 如 此 
反复 清洗 3 次 以 上 ， 直 至 压 辊 和 夹具 经 目测 检查 达到 洁净 为 止 。 

取 供 试 品 3 片 ， 一 般 裁剪 成 50mmxX 70mm 大 小 (长 度 应 
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不 低 于 60mm， 宽 度 应 不 低 于 35mm); 供 试 品 若 有 弹力 ， 则 
有 弹力 一 边 或 弹性 大 的 一 边 应 与 上 样 模块 (图 3) 长 边 同 向 ， 
黏 性 面向 上 ， 置 于 上 样 模块 上 ， 对 准 合适 的 刻度 线 ， 将 两 边 
的 盖 衬 分 别 据 开 少许 ， 用 压条 分 别 压 住 两 边 露 出 的 黏 性 面 ， 
小 心 除 去 盖 衬 ， 居 中 自然 放置 在 夹具 底板 上 ， 使 供 试 品 平整 
地 贴 合 在 底板 上 。 将 压板 水 平 压 下 ， 用 两 侧 螺栓 固定 底板 和 
压板 ， 使 矩形 条 上 的 供 试 品 蒜 性 面 均匀 绷 紧 ， 放 于 仪器 上 ， 
固定 后 选择 合适 的 测定 模式 进行 测定 ， 即 可 。 

仪器 自 带 设 定 压 辊 前 行 和 后 退 速度 的 不 同 测定 模式 ， 分 
别 用 于 压 辊 归 位 及 测试 。 除 特殊 情况 外 ， 一 般 设 定 压 辊 前 行 
速度 为 每 分 钟 600mm、 后 退 速度 为 每 分 钟 2imm。 如 需 自行 
设 定 测试 速度 ， 需 提供 必要 的 依据 。 

3, 结果 判定 

贴 膏剂 、 贴 剂 黏着 力 的 测定 值 应 符合 各 品种 项 下 的 规 
定 。 制 订 黏 着 力 限 值 的 两 个 原则 : 一 是 贴 膏剂 、 贴 剂 在 用 药 
期 间 ， 应 能 独立 附着 于 皮肤 ; 二 是 黏着 力 大 小 应 在 人 体 体 感 
可 接受 范围 内 。 一 般 情况 下 ， 建 议 橡胶 高 剂 的 黏着 力 应 在 
3000~6000mN， 凝 胶 高 剂 的 蒜 着 力 应 在 1000 一 2000mN。 

供 试 品 中 ，3 片 应 均 在 规定 的 限 值 内 ， 如 有 1 片 超出 限 
值 ， 则 另 取 3 片 进行 复试 ， 如 均 在 规定 的 限 值 内 ， 则 符合 规 
定 ; 如 仍 有 超出 限 值 者 ， 则 不 符合 规定 。 不 论 何 种 情况 ， 如 
有 1 片 发 生 脱 高 或 有 拉丝 现象 ， 则 不 符合 规定 。 

0981 结晶 性 检查 法 

固态 物质 分 为 结晶 质 和 非 晶 质 两 大 类 。 可 用 下 列 方法 检 
查 物 质 的 结晶 性 。 

第 一 法 (偏光 显微镜 法 ) 

许多 晶体 具有 光学 各 向 异性 ， 当 光线 通过 这 些 透 明 晶体 
时 会 发 生 双 折射 现象 。 

取 供 试 品 颗粒 少许 ， 置 载 玻 片上 ， 加 液 状 石蜡 适量 使 晶 
粒 浸没 其 中 ， 在 偏光 显微镜 下 检视 ， 当 转动 载 物 台 时 ， 应 呈 
现 双 折 射 和 消光 位 等 各 品种 项 下 规定 的 晶体 光学 性 质 。 

第 二 法 (X 射线 粉末 衍射 法 ) 

结晶 质 呈 现 特征 的 衍射 图 (尖锐 的 衍射 峰 )， 而 非 晶 质 的 
衍射 图 则 呈 弥 散 状 。 测 定 方法 见 X 射线 衍射 法 (通则 0451) 。 
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本 法 用 于 测定 原料 药 和 药物 制剂 的 粒子 大 小 或 粒度 分 
布 。 其 中 第 一 法 、 第 二 法 用 于 测定 药物 制剂 的 粒子 大 小 或 限 
度 ， 第 三 法 用 于 测定 原料 药 或 药物 制剂 的 粒度 分 布 。 

第 一 法 {显微镜 法 ) 

本 法 中 的 粒度 ， 系 以 显微镜 下 观察 到 的 长 度 表示 。 

目镜 测 微 尺 的 标定 ” 照 显 微 鉴别 法 (通则 2001) 标 定 目 
镜 测 微 尺 。 

测定 法 ” 取 供 试 品 ， 用 力 摇 匀 ， 黏 度 较 大 者 可 按 各 品种 
项 下 的 规定 加 适量 甘油 溶液 (1 一 2) 稀 释 ， 照 该 剂型 或 各 品种 
项 下 的 规定 ， 量 取 供 试 品 ， 置 载 玻 片 上 ， 和 覆 以 盖 玻 片 ， 轻 压 
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使 颗粒 分 布 均匀 ， 注 意 防止 气泡 混 人 ， 半 固体 可 直接 涂 在 载 
玻 片 上 ， 立 即 在 50~100 售 显微镜 下 检视 盖 玻 片 全 部 视野 ， 
应 无 凝聚 现象 ， 并 不 得 检 出 该 剂型 或 各 品种 项 下 规定 的 
50pm 及 以 上 的 粒子 。 再 在 200 一 500 倍 的 显微镜 下 检视 该 剂 
型 或 各 品种 项 下 规定 的 视野 内 的 总 粒 数 及 规定 大 小 的 粒 数 ， 
并 计算 其 所 占 比例 (%)。 

第 二 法 ( 锌 分 法 ) 

筛 分 法 一 般 分 为 手动 得 分 法 、 机 械 筛 分 法 与 空气 喷射 得 
分 法 。 手 动 筛 分 法 和 机 械 筛 分 法 适用 于 测定 大 部 分 粒 径 大 于 
75pm 的 样品 。 对 于 粒 径 小 于 75pm 的 样品 ， 则 应 采用 空气 
喷射 第 分 法 或 其 他 适宜 的 方法 。 

机 械 第 分 法 系 采用 机 械 方法 或 电磁 方法 ， 产 生 垂直 振动 、 
水 平 圆周 运动 、 拍 打 、 拍 打 与 水 平 圆周 运动 相 结 合 等 振动 方 
式 。 空 气 喷射 筛 分 法 则 采用 流动 的 空气 流 带动 颗粒 运动 。 

筛 分 试验 时 需 注意 环境 湿度 ， 防 止 样品 吸水 或 失 水 。 对 
易 产生 静电 的 样品 ， 可 加 入 0. 5% 胶 质 二 氧化 硅 和 (或 ) 氧 化 
馈 等 抗 静电 剂 ， 以 减 小 静电 作用 产生 的 影响 。 

1. 手动 第 分 法 

(1) 单 篇 分 法 ” 称 取 各 品种 项 下 规定 的 供 试 品 ， 填 规定 
号 的 药 筛 中 (得 下 配 有 密 合 的 接收 容器 ) ， 筛 上 加 盖 。 按 水 平 
方向 旋转 振 播 至 少 3 分 钟 ， 并 不 时 在 垂直 方向 轻 印 利 。 取 和 钴 
下 的 颗粒 及 粉末 ， 称 定 重 量 ， 计 算 其 所 占 比例 (%%) 。 

(2) 双 第 分 法 ” 取 单 剂量 包装 的 5 伐 ( 瓶 ) 或 多 剂量 包装 
的 1 袋 ( 瓶 );， 称 定 重 量 ， 置 该 剂型 或 品种 项 下 规定 的 上 层 
(孔径 大 的 ) 药 筛 中 (下 层 的 筛 下 配 有 密 合 的 接收 容器 ) ， 保 持 
水 平 状态 过 筛 ， 左 右 往 返 ， 边 得 动 边 拍 打 3 分 钟 。 取 不 能 通 
过 大 和 孔径 得 和 能 通过 小 孔径 第 的 颗粒 及 粉末 ， 称 定 重量 ， 计 
算 其 所 占 比例 (%)。 

2、 机 械 筛 分 法 

除 另 有 规定 外 ， 取 直径 为 200mm 规定 号 的 药 第 和 接收 
容器 ， 称 定 重 量 ， 根 据 供 试 品 的 容积 密度 ， 称 取 供 试 品 
25 一 100g， 置 最 上 层 ( 孔 径 最 大 的 ) 药 筛 中 (最 下 层 的 筛 下 配 
有 密 合 的 接收 容器 ) ， 得 上 加 盖 。 设 定 振动 方式 和 振动 频率 ， 
振动 5 分 钟 。 取 各 药 簿 与 接收 容器 ， 称 定 重量 ， 根 据 筛 分 前 
后 的 重量 差异 计算 各 药 得 上 和 接收 容器 内 颗粒 及 粉末 所 占 比 
例 (%)。 重 复 上 述 操 作 直 至 连续 两 次 第 分 后 ， 各 药 第 上 遗留 
颗粒 及 粉末 重量 的 差异 不 超过 前 次 遗留 颗粒 及 粉末 重量 的 
5% 或 两 次 重量 的 差 值 不 大 于 0. lg; 若 某 一 药 第 上 遗留 颗粒 
及 粉末 的 重量 小 于 供 试 品 取 样 量 的 5%， 则 该 药 第 连续 两 次 
的 重量 差异 应 不 超过 20% 。 

3， 空 气量 射 第 分 法 

每 次 得 分 时 仅 使 用 一 个 药 第 。 如 需 测 定 颗 粒 大 小 分 布 ， 
应 从 和 孔径 最 小 的 药 筛 开 始 顺 序 进行 。 除 另 有 规定 外 ， 取 直径 
为 200mm 规定 号 的 药 筛 ， 称 定 重量 ， 根 据 供 试 品 的 容积 密 
度 ， 称 取 供 试 品 25 一 100g8， 置 药 筛 中， 和 划 上 加 盖 。 设 定 压 
力 ， 喷 射 5 分 钟 。 取 药 得 ， 称 定 重量 ， 根 据 筛 分 前 后 的 重量 
差异 计算 药 第 上 颗粒 及 粉末 所 占 比 例 (%)。 重 复 上 述 操作 直 
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至 连续 两 次 得 分 后 ， 药 利 上 址 留 颗粒 及 粉末 重量 的 差异 不 超 
过 前 次 遗留 颗粒 及 粉末 重量 的 5%% 或 两 次 重量 的 卷 值 不 大 于 
0. 1g; 若 药 得 上 遗留 的 颗粒 及 粉末 重量 小 于 供 试 品 取样 量 的 
5%， 则 连续 两 次 的 重量 差异 应 不 超过 20%。 

第 三 法 ( 光 散 射 法 ) 

单 色 光束 照射 到 颗粒 供 试 品 后 即 发 生 散 射 现象 。 由 于 散 
射 光 的 能 量 分 布 与 颗粒 的 大 小 有 关 ， 通 过 测量 散射 光 的 能 最 
分 布 ( 散 射 角 )， 依 据 米 氏 散 射 理论 和 弗 朗 和 者 夫 近 似 理 论 ， 即 
可 计算 出 颗粒 的 粒度 分 布 。 本 法 的 测量 范围 可 达 0.02 一 
3500pm。 所 用 仪器 为 激光 散射 粒度 分 布 仪 。 

1， 对 仪器 的 一 般 要 求 

散射 仪 光源 发 出 的 激光 强度 应 稳定 ， 并 且 能 够 自动 扣 
除 电子 背景 和 光学 背景 等 的 干扰 。 

采用 粒 径 分 布 特征 值 [da(0. 1) 、d(0.5)、cd(0.9)] 已 
知 的 “标准 粒子 ”对 仪器 进行 评价 。 通 常用 相对 标准 偏差 
(RSD) 表 征 “ 标 准 粒 子 ” 的 粒 径 分 布 范围 ， 当 RSD 小 于 
50%%( 最 大 粒 径 与 最 小 粒 径 的 比率 约 为 10 1) 时 ,平行 测 
定 5 次, “标准 粒子 ”的 da(0. 5) 均 值 与 其 特征 值 的 偏差 应 
小 于 3%， 平行 测定 的 RSD 不 得 过 3%;“ 标 准 粒 子 ” 的 a 
(0.1) 和 d(C0.9) 均 值 与 其 特征 值 的 偏差 均 应 小 于 5%, 平 
行 测定 的 RSD 均 不 得 过 5 中 对 粒 径 小 于 10pm 的 “标准 
粒子 ”， 测 定 的 dC0. 5) 均 值 与 其 特征 值 的 偏差 应 小 于 6%， 
平行 测定 的 RSD 不 得 过 6%;， d(0.1) 和 a(0.9) 的 均值 与 其 
特征 值 的 偏差 均 应 小 于 10%, 平行 测定 的 RSD 均 不 得 
过 10%。 

2. 测定 法 

根据 供 试 品 的 性 状 和 溶解 性 能 ， 选 择 湿 法 测定 或 干 法 测 
定 ;， 湿 法 测定 用 于 测定 混 悬 供 试 品 或 不 溶 于 分 散 介质 的 供 试 
品 ， 干 法 测定 用 于 测定 水 溶性 或 无 合适 分 散 介 质 的 固态 供 
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湿 法 测定 ” 湿 法 测定 的 检测 下 限 通常 为 20nm。 

根据 供 试 品 的 特性 ， 选 择 适 宜 的 分 散 方法 使 供 试 品 分 
散 成 稳定 的 混 悬 液 ; 通常 可 采用 物理 分 散 的 方法 如 超声 、 
搅拌 等 ， 通 过 调节 超声 功率 和 搅拌 速度 ， 必 要 时 可 加 入 适 
量 的 化 学 分 散剂 或 表面 活性 剂 ， 使 分 散 体系 成 稳定 状态 ， 
以 保证 供 试 品 能 够 均匀 稳定 地 通过 检测 窗口 ， 得 到 准确 的 
测定 结果 。 

只 有 当 分 散 体 系 的 双 电 层 电位 (5 电位) 处 于 一 定 范 国 
内 ， 体 系 才 处 于 稳定 状态 ， 因 此 ， 在 制备 供 试 品 的 分 散 
体系 时 ， 应 注意 测量 体系 5 电位 ， 以 保证 分 散 体系 的 重 
现 性 。 

湿 法 测量 所 需要 的 供 试 品 量 通常 应 达到 检测 器 遮光 度 范 
围 的 8%% 一 20%;， 最 先进 的 激光 粒度 仪 对 遮光 度 的 下 限 要 求 
可 低 至 0.2%。 

干 法 测定 干 法 测定 的 检测 下 限 遂 常 为 200nm。 

通常 采用 密闭 测量 法 ， 以 减少 供 试 品 吸 潮 。 选 用 的 
干 法 进 样 器 及 样品 池 需 克服 偏 流 效应 ， 根 据 供 试 品 分 散 
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的 难 易 ， 调 节 分 散 器 的 气流 压力 ， 使 不 同 大 小 的 粒子 以 
同样 的 速度 均匀 稳定 地 通过 检测 窗口 ， 以 得 到 准确 的 测 
定 结果 。 

对 于 化 学 原料 药 ， 应 采用 喷射 式 分 散 器 。 在 样品 盘 中 先 
加 入 适量 的 金属 小 球 ， 再 加 入 供 试 品 ， 调 节 振 动 进 样 速度 、 
分 散 气压 (通常 为 0 一 0.4MPa) 和 样品 出 口 的 狭 锋 宽度 ， 以 
控制 供 试 品 的 分 散 程度 和 通过 检测 器 的 供 试 品 量 。 

干 法 测量 所 需要 的 供 试 品 量 通常 应 达到 检测 器 谈 光 度 范 
围 的 0.5% 一 5%%。 

【附注 】〗 (1) 仪 器 光学 参数 的 设置 与 供 试 品 的 粒度 分 布 有 
关 。 粒 径 大 于 10pm 的 微粒 ， 对 系统 折光 率 和 吸光 度 的 影响 
较 小 ; 粒 径 小 于 10pm 的 微粒 ， 对 系统 折光 率 和 吸光 度 的 影 
响 较 大 。 在 对 不 同 原料 和 制剂 的 粒度 进行 分 析 时 ， 目 前 还 没 
有 成 熟 的 理论 用 于 指导 对 仪器 光学 参数 的 设置 ， 应 由 实验 比 
较 决 定 ， 并 采用 标准 粒子 对 仪器 进行 校准 。 单位 : mm 

(2) 对 有 色 物 质 、 乳 化 液 和 粒 径 小 于 10pm 的 物质 进 图 1 工 号 锥 体 结构 
行 粒度 分 布 测量 时 ， 为 了 减少 测量 误差 ， 应 使 用 米 氏 理 
论 计 算 结 果 ， 避 免 使 用 以 弗 朗 置 夫 近 似 理论 为 基础 的 计 
算 公 式 。 

(3) 对 粒 径 分 布 范围 较 宽 的 供 试 品 进行 测定 时 ， 不 宜 采 
用 分 段 测量 的 方法 ， 而 应 使 用 涵盖 整个 测量 范围 的 单一 量程 
检测 器 ， 以 减少 测量 误差 。 
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锥 入 度 测定 法 适用 于 软 富 剂 、 眼 高 剂 及 其 常用 基质 材料 
〈 如 凡士林 、 羊 毛 脂 、 蜂 螨 ) 等 半 固 体 物 质 ， 以 控制 其 软 硬 度 
和 黏稠 度 等 人 性质 ， 避 免 影 响 药 物 的 涂 布 延展 性 。 

锥 入 度 系 指 利用 自由 落体 运动 ， 在 25C 下 ， 将 一 定 质 
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量 的 锥 体 由 锥 入 度 仪 向 下 释放 ， 测 定 锥 体 释放 后 5 秒 内 刺 人 单位 : mm 
人 图 2 号 锥 体 结构 
仪器 装置 


仪器 应 能 自动 释放 锥 体 ， 即 时 测 出 锥 体 5 秒 所 刺 人 深 
度 ; 带 有 水 平 调节 装置 ， 保 证 锥 杆 垂 直 度 ; 有 中 心 定位 装 
置 ， 用 以 使 锥 尖 与 样品 杯 中 心 保持 一 致 ， 带 有 升降 调节 机 构 
能 准确 调节 锥 尖 ， 使 锥 尖 与 待 测 样品 表面 恰好 接触 。 当 释放 
锥 体 时 锥 杆 与 连接 处 应 无 明显 摩擦 ,仪器 测量 范围 应 大 
于 65mm。 

(1) 试 验 工作 台 ”由 水 平底 座 、 支 柱 、 水 平 升降 台 、 释 
放 装 害 、 水 平 调节 仪 、 锥 入 度 值 显示 装置 等 组 成 。 

(2) 锥 体 及 锥 杆 ” 锥 体 由 适当 材料 制 成 的 圆锥 体 和 锥 尖 
组 成 ， 表 面 光 滑 ， 共 有 三 种 锥 体 可 供 选择 ， 工 号 锥 体质 量 为 
102. 5g 士 0. 05g， 配 套 锥 杆 质量 为 47. 5g 士 0.05g; 下 号 锥 体 
质量 为 22. 5g 士 0.025g， 配 套 锥 杆 质量 为 15g 士 0.025g; 匡 
号 锥 体 及 锥 村 总 质量 为 9. 38g 士 0. 025g。 三 种 锥 体形 状 尺寸 
如 图 1 一 图 3 所 示 。 
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单位 : mm 
图 3 焉 号 锥 体 及 锥 杆 结构 
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(3) 样 品 杯 ”为 平底 贺 简 ， 不 同型 号 的 锥 体 配套 使 用 不 
同型 号 的 样品 杯 (图 4 一 图 6) 。 工 一 正 号 锥 体 配 套 使 用 的 样 
品 杯 的 形状 尺寸 如 图 4 一 图 6 所 示 。 


图 4 工 号 锥 体 的 样品 杯 


d= 二 75mm 或 102mm， 九 之 62mm 


图 5 五 号 锥 体 的 样品 杯 


单位 : 
图 6 下 号 锥 体 的 样品 杯 


根据 样品 量 选择 适当 的 锥 体 进行 测定 ， 推 荐 选用 正 号 锥 
体 进行 本 项 目的 研究 和 测定 。 

测定 法 

测定 前 ， 应 按照 仪器 说 明 书 对 仪器 装置 进行 必要 的 调 
试 , 使 锥 尖 恰 好 落 于 中 心 位 置 。 

除 另 有 规定 外 ， 供 试 品 按 下 述 方法 之 一 处 理 并 在 25YC 士 
0.5 人 放置 24 小 时 后 测定 。 
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《1) 将 供 试 品 小 心 装 满 样品 杯 ， 并 高 出 样品 杯 上 沿 约 
2mm， 吉 免 产 生气 泡 ， 在 平坦 的 台面 上 震动 样品 杯 约 5 分 
钟 ， 以 除去 可 能 混 人 的 气泡 。 

(2) 按 照 标 准 规定 将 供 试 品 熔融 后 ， 小 心 装 满 样 品 杯 ， 
并 高 出 样品 杯 上 沿 约 2mm， 避 免 产 生气 泡 。 

在 25 作 十 0. 5 条 件 下 测定 。 测 定 前 刊 平 表 面 ， 将 样品 
杯 置 锥 入 度 仪 的 底座 上 ， 调 节 位 置 使 其 尖端 与 供 试 品 的 表面 
刚好 接触 。 迅 速 释放 锥 体 ( 应 在 0. 1 秒 内 完成 下 落 动 作 ) 并 维 
持 5 秒 后 ， 读 出 锥 入 深度， 以 锥 人 度 单 位 表示 ，1 个 锥 入 度 
单位 等 于 0. 1mm。 为 保证 不 同 锥 体 测定 结果 的 可 比 性 ， 实 
际 测定 时 应 将 工 号 锥 体 和 亚 号 椎 体 的 测定 值 依据 公式 换算 成 
I 号 锥 体 推测 值 。 

结果 判定 

(1) 使 用 工 号 锥 体 测定 ” 同 法 测定 3 次， 结果 以 3 次 测 
定 结果 的 平均 值 表示 。 如 单 次 测定 值 与 平均 值 的 相对 偏差 大 
于 3.0% ， 应 重复 试验 ， 结 果 以 6 次 测定 结果 的 平均 值 表 
示 ， 并 计算 相对 标准 偏差 (RSD) 。6 次 测定 结果 的 相对 标准 
偏差 应 小 于 5.0% 。 

(2) 使 用 I 号 锥 体 测定 ” 同 法 测定 3 次 ,依据 下 述 公式 
将 测定 值 换算 成 使 用 I 号 锥 体 的 推测 值 。 

p=2r 十 5 
式 中 pp 为 [号 欠 体 的 推测 值 ， 
r 为 号 锥 体 的 实测 值 。 

结果 以 3 次 推测 值 的 平均 值 表示 。 如 单 次 推测 值 与 平均 
值 的 相对 偏差 大 于 3,0%， 应 重复 试验 ， 结 果 以 6 次 推测 值 
的 平均 值 表示 ， 并 计算 相对 标准 偏差 (RSD)。6 次 推测 值 的 
相对 标准 偏差 应 小 于 5.0%。 

对 各 论 中 规定 采用 工 号 锥 体 测定 锥 入 度 的 品种 ， 可 采用 
[号 狼 体 测定 后 ， 按 上 述 公 式 将 测定 值 换算 成 工 号 锥 体 的 推 
测 值 。 如 经 换算 得 到 的 推测 值 超出 标准 规定 限度 ， 则 应 采用 
I 号 锥 体 再 次 测定 ， 并 依据 其 实际 测定 值 判断 样品 是 否 符合 
规定 。 

(3) 使 用 卫 号 锥 体 测定 ” 同 法 测定 3 次 ， 依据 下 述 公式 
将 测定 值 换算 成 使 用 工 号 锥 体 的 推测 值 

态 一 3. 755 十 24 
式 中 了 少 为 工 号 锥 体 推 测 值 ; 
s 为 下 号 锥 体 实测 值 。 

结果 以 3 次 推测 值 的 平均 值 表示 。 如 单 次 推测 值 与 平均 
值 的 相对 偏差 大 于 5.0% ， 应 重复 试验 ， 结 果 以 6 次 推测 值 
的 平均 值 表 示 ， 并 计算 相对 标准 偏差 (RSD)。6 次 推测 值 的 
相对 标准 偏差 应 小 于 10, 0%。 


* 135 。 
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培养 。 
1101 元 菌 检查 法 2. 胰 酪 大豆 腺 液体 培养 基 
胰 酷 肪 17.0g 氯 化 钠 5. 0g 
无 菌 检查 法 系 用 于 检查 药典 要 求 无 菌 的 药品 、 生 物 制 ”大 豆 木 瓜 蛋 白 酶 水 解 物 3. 0g 磷酸 氧 二 钾 2. 5g 
品 、 医 疗 器 具 、 原 料 、 辅 料及 其 他 品种 是 否 无 菌 的 一 种 方 ” ”葡萄糖 /无 水 葡萄 糖 2. 5g/2. 3g 水 1000ml 


法 。 若 供 试 品 符合 无 菌 检查 法 的 规定 ， 仅 表明 了 供 试 品 在 该 
检验 条 件 下 未 发 现 微生物 污染 。 

无 菌 检查 应 在 无 菌 条 件 下 进行 ， 试 验 环境 必须 达到 无 菌 
检查 的 要 求 ， 检 验 全 过 程 应 严格 遵守 无 菌 操作 ， 防 止 微生物 
污染 ， 防 止 污染 的 措施 不 得 影响 供 试 品 中 微生物 的 检 出 。 单 
向 流 空气 多、 工作 台面 及 环境 应 定期 按 医药 工业 洁净 室 ( 区 ) 
悬浮 粒子 、 浮 游 菌 和 沉降 菌 的 测试 方法 的 现行 国家 标准 进行 
洁净 度 确认 。 隔 离 系统 应 定期 按 相 关 的 要 求 进行 验证 ， 其 内 
部 环境 的 洁净 度 须 符合 无 菌 检查 的 要 求 。 日 常 检验 还 需 对 试 
验 环境 进行 监控 。 


培 养 基 


硫 乙醇 酸 盐 流 体 培 养 基 主要 用 于 厌 氧 菌 的 培养 也 可 用 于 
需 氧 菌 的 培养 ; 胰 酪 大 豆 肪 液体 培养 基 用 于 真菌 和 需 氧 菌 的 
培养 。 

培养 基 的 制备 及 培养 条 件 

培养 基 可 按 以 下 处 方 制备 ， 亦 可 使 用 按 该 处 方 生产 的 符 
合 规定 的 脱水 培养 基 或 成 品 培养 基 。 配 制 后 应 采用 验证 合格 
的 灭 菌 程 序 灭 菌 。 制 备 好 的 培养 基 应 保存 在 2 一 25'C 、 避 光 
的 环境 ， 若 保存 于 非 密 闭 容 器 中 ， 一 般 在 3 周 内 使 用 ; 若 保 
存 于 密闭 容器 中 ， 一 般 可 在 一 年 内 使 用 。 

1. 硫 乙醇 酸 盐 流 体 培养 基 


胰 酷 肛 15. 0g 氮 化 钠 2. 5g 
酵母 浸出 粉 5.0g 新 配制 的 0.1%% 刃 天 

无 水 葡萄 糖 5. 0g 青 溶 液 1. 0ml 
L- 胱 氨 酸 0.5g ”琼脂 0. 75g 
硫 乙 醇 酸 钠 0. 5g 水 1000ml 
(或 硫 乙 醇 酸 ) (0. 3mb) 


除 葡萄 糖 和 刃 天 青 溶 液 外 ， 取 上 述 成 分 混合 ， 微 温 溶 
解 ， 调 节 pH 为 弱 碱 性， 煮沸， 滤 清 ， 加 和 葡萄糖 和 刃 天 青 
溶液 ， 摇 名， 调节 pH， 使 灭 菌 后 在 25C 的 pH 值 为 
7.1 土 0.2。 分 装 至 适宜 的 容器 中 ， 其 装 量 与 容器 高 度 的 比例 
应 符合 培养 结束 后 培养 基 氧 化 层 ( 粉 红色 ) 不 超过 培养 基 深 度 
的 1/2。 灭 菌 。 在 供 试 品 接种 前 ， 培 养 基 和 氧化 层 的 高 度 不 得 
超过 培养 基 深 度 的 1/5， 否 则 ， 须 经 100'C 水 浴 加 热 至 粉红 
色 消 失 ( 不 超过 20 分 钟 )， 迅速 冷却 ， 只 限 加 热 一 次 ,并 防 
止 被 污染 。 

除 另 有 规定 外 ， 硫 乙醇 酸 盐 流 体 培 养 基 置 30 ~ 35C 


"” 136 。 


除 葡萄 糖 外 ， 取 上 述 成 分 ， 混 合 ， 微 温 溶 解 ， 滤 过 ， 调 
节 pH 使 灭 菌 后 在 25'C 的 pH 值 为 7.3 士 0.2， 加 入 葡萄 糖 ， 
分 装 ， 灭 菌 。 

胰 栈 大豆 肛 液 体 培养 基 置 20 一 25C 培 养 。 

3. 中 和 或 灭 活用 培养 基 

按 上 述 硫 乙醇 酸 盐 流 体 培养 基 或 胰 酷 大 豆 肪 液体 培养 基 
的 处 方 及 制 法 ， 在 培养 基 灭 菌 或 使 用 前 加 和 适宜 的 中 和 剂 、 
灭 活 剂 或 表面 活性 剂 ， 其 用 量 同 方法 适用 性 试验 。 

4. 0. 5% 葡 萄 糖 肉 汤 培养 基 ( 用 于 硫酸 链 夫 素 等 抗生素 的 
无 菌 检查 ) 


腑 10.0g 氯 化 钠 5. 0g 
牛肉 浸出 粉 3.0g 水 1000ml 
葡萄 糖 5.0g 


除 葡萄 糖 外 ， 取 上 述 成 分 混合 ， 微 温 溶解 ， 调 节 pH 为 
弱 碱 性 ， 痢 沸 ， 加 入 葡萄 糖 溶解 后 ， 摇 匀 ， 滤 清 ， 调 节 pH 
使 灭 菌 后 在 25'C 的 pH 值 为 7.2 士 0.2， 分 装 ， 灭 菌 。 

5, 胰 酶 大豆 肪 琼脂 培养 基 


胰 酷 及 15. 0g 琼脂 15. 0g 
大 豆 木 瓜 蛋 白 酶 水 解 物 5.0g 水 1000ml 
氢化 钠 5.0g 


除 琼脂 外 ， 取 上 述 成 分 ， 混合， 微 温 溶解 ， 调 节 pH 使 
灭 菌 后 在 25'C 的 pH 值 为 7.3 土 0.2， 加 入 琼脂 ， 加 热 溶化 
后 ， 扬 匀 ， 分 装 ， 灭 菌 。 

6. 沙 氏 葡萄 糖 液 体 培 养 基 
动物 组 织 胃 蛋白 酶 水 解 物 水 

和 上 胰 酷 腑 等 量 混合 物 ”10. 0g 
葡萄 糖 20. 0g 

除 葡萄 糖 外 ， 取 上 述 成 分 ， 混 合 ， 微 温 溶解 ， 调 节 pH 
使 灭 菌 后 在 25'C 的 pH 值 为 5. 6 士 0.2， 加 入 葡萄 糖 ， 播 匀 ， 
分 装 ， 灭 菌 。 

7. 沙 氏 葡萄 糖 琼脂 培养 基 


1000ml 


动物 组 织 胃 和 蛋白酶 水 解 物 琼脂 15. 0g 
和 上 胰 酪 腑 等 量 混合 物 10. 0g 水 1000ml 
葡萄 糖 40. 0g 


除 葡萄 糖 、 琼 脂 外 ， 取 上 述 成 分 ， 混合 ， 微 温 溶 解 ， 调 
节 pH 使 灭 菌 后 在 25C 的 pH 值 为 5.6 土 0.2， 加 入 琼脂 ， 加 
热 溶 化 后 ， 再 加 入 葡萄 糖 ， 扬 匀 ， 分 装 ， 灭 菌 。 
培养 基 的 适用 性 检查 


尊 部 2 关 
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无 菌 检查 用 的 硫 乙醇 酸 盐 流体 培养 其 和 胰 酪 大 豆 腑 液体 培 
养 基 等 应 符合 培养 基 的 无 菌 性 检查 及 灵敏 度 检查 的 要 求 。 本 检 
查 可 在 供 试 品 的 无 菌 检查 前 或 与 供 试 品 的 无 菌 检查 同时 进行 。 

无 菌 性 检查 ”每 批 培养 基 随 机 取 不 少 于 5 支 ( 瓶 )， 置 各 
培养 基 规定 的 温度 培养 14 天 ， 应 无 菌 生长 。 

灵敏 度 检查 

菌 种 ”培养 基 灵敏 度 检查 所 用 的 菌株 传代 次 数 不 得 超过 
5 代 ( 从 菌 种 保存 中 心 获得 的 干燥 菌 种 为 第 0 代 )， 并 采用 适 
宜 的 菌 种 保藏 技术 进行 保存 ， 以 保证 试验 菌株 的 生物 学 特性 。 

金黄 色 和 葡萄 球菌 (Staphylococcus aureus ) CCMCC (B) 
26 003] 

铜绿 假 单 胞 菌 (Pseudomonas aeruginosa ) [CMCC (B) 
10 104) 

枯草 芽孢 杆菌 (Bacillus subtilis) CCMCC(B)63 501) 

生 孢 梭 菌 (Clostridium sporogenes)CCMCCC(B)64 941) 

白色 念珠 获 (Candida albicans)CCMCC(C(F)98 001) 

黑 曲 咒 (Aspergillus niger) LCMCC(F)98 003) 

菌 液 制备 ”接种 金黄 色 葡萄 球菌 、 铜 绿 假 单 胞 菌 、 枯 草 
芽 息 杆菌 的 新 鲜 培养 物 至 胰 酪 大 豆 肪 液体 培养 基 中 或 胰 酪 大 
豆 肪 琼脂 培养 基 上 ， 接 种 生 孢 梭 菌 的 新 鲜 培养 物 至 硫 乙醇 酸 
盐 流 体 培养 基 中 ，30~35'C 培养 18 一 24 小 时 ; 接种 白色 念 
珠 菌 的 新 鲜 培 养 物 至 沙 氏 葡萄 糖 液体 培养 基 中 或 沙 氏 葡萄 糖 
琼脂 培养 基 上 ，20 一 25 人 CC 培养 24 一 48 小 时 ， 上 述 培养 物 用 
pH7. 0 无 菌 氢化 钠 -蛋白 肪 缓冲 液 或 0. 9% 无 菌 氧化 钠 溶 液 
制 成 每 Iml 含 菌 数 小 于 100cfu( 菌 落 形成 单位 ) 的 菌 悬 液 。 接 
种 黑 曲霉 的 新 鲜 培养 物 至 沙 氏 葡萄 糖 琼 脂 斜 面 培养 基 上 ， 
20 一 25 它 培养 5 一 7 天 ， 加 入 3 一 5ml 含 0.05% (ml/mb 聚 出 
梨 酯 80 的 pH7. 0 无 菌 氮 化 钠 - 蛋 白 腑 缓冲 液 或 0.9%% 无 菌 氟 
化 钠 溶液 ， 将 孢子 洗 脱 。 然 后 ， 采 用 适宜 的 方法 吸出 孢子 悬 
液 至 无 菌 试管 内 ， 用 含 0.05% (mlMml) 聚 山 梨 酯 80 的 
PH7.0 无 菌 氛 化 钠 -蛋白 肛 缓 冲 液 或 0.9% 无 菌 气 化 钠 溶 液 
制 成 每 Iml 含 孢 子 数 小 于 100cfu 的 孢子 悬 液 。 

菌 悬 液 若 在 室温 下 放置 ， 应 在 2 小 时 内 使 用 ;车 保存 在 
2~8C 可 在 24 小 时 内 使 用 。 黑 曲霉 孢子 悬 液 可 保存 在 2 一 
8C， 在 验证 过 的 贮存 期 内 使 用 。 

培养 基 接种 ” 取 每 管 装 量 为 12ml 的 硫 乙 醇 酸 盐 流体 培 
养 基 7 支 ， 分 别 接 种 小 于 100cfu 的 金黄 色 葡 萄 球菌 、 铜 绿 假 
单 胞 菌 、 生 孢 梭 菌 各 2 支 ， 另 1 支 不 接种 作为 空白 对 照 ， 培 
养 3 天， 取 每 管 装 量 为 9ml 的 胰 酪 大 豆 腑 液体 培养 基 7? 支 ， 分 
别 接种 小 于 100cfu 的 枯草 芽 鸡 杆菌、 白色 念 珠 菌 、 黑 曲霉 各 2 
支 ， 另 1 支 不 接种 作为 空白 对 照 ， 培 养 5 天 。 逐 日 观察 结果 。 

结果 判定 ”空白 对 照管 应 无 菌 生长 ， 若 加 菌 的 培养 基 管 
均 生 长 良好 ， 判 该 培养 基 的 灵敏 度 检查 符合 规定 。 


稀释 液 、 冲 洗 液 及 其 制备 方法 


稀释 液 、 冲 洗 液 配制 后 应 采用 验证 合格 的 灭 菌 程序 灭 菌 。 
1. 0.12%6 无 菌 蛋白 肪 水溶液” 取 蛋 白 肛 1.0g， 加 水 
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1000ml， 微 温 溶解 ， 滤 清 ， 调 节 pH 值 至 7.1 士 0.2， 分 装 ， 
灭 菌 。 

2. pH7.0 无 戎 氧化 钠 -蛋白 脉 缓冲 液 ” 取 磷 酸 二 氢 钾 
3.56g， 无 水 磷酸 氧 二 钠 5.77g， 氯 化 钠 4.30g， 蛋 白 腑 
1. 00g， 加 水 1000ml， 微 温 溶解 ， 滤 清 ， 分 装 ， 灭 菌 。 

根据 供 试 品 的 特性 ， 可 选用 其 他 经 验证 过 的 适宜 的 溶液 
作为 稀释 液 、 冲 洗 液 (如 0.9% 无 菌 气 化 钠 溶液 ) 。 

如 需要 ， 可 在 上 述 稀释 液 或 冲洗 液 的 灭 菌 前 或 灭 菌 后 加 
人 表面 活性 剂 或 中 和 剂 等 。 


方法 适用 性 试验 


进行 产品 无 菌 检查 时 ， 应 进行 方法 适用 性 试验 ， 以 确认 
所 采用 的 方法 适合 于 该 产品 的 无 菌 检查 。 若 检验 程序 或 产品 
发 生变 化 可 能 影响 检验 结果 时 ， 应 重新 进行 方法 适用 性 试验 。 

方法 适用 性 试验 按 “ 供 试 品 的 无 菌 检 查 ” 的 规定 及 下 列 
要 求 进行 操作 。 对 每 一 试验 菌 应 逐一 进行 方法 确认 。 

菌 种 及 菌 液 制备 除 大 肠 埃 希 菌 (Escherichia coli) 
CCMCCCB)44 102] 外， 金黄 色 葡 萄 球菌 、 枯 草 芽 孢 杆菌 、 
生 孢 梭 菌 、 白 色 念 珠 菌 、 黑 曲霉 的 菌株 及 菌 液 制备 同 培养 基 
灵敏 度 检查 。 大 肠 埃 希 菌 的 菌 液 制备 同 金 黄色 葡萄 球菌 。 

薄膜 过 滤 法 ” 取 每 种 培养 基 规定 接 种 的 供 试 品 总 量 按 薄 
膜 过 滤 法 过 滤 ， 冲 洗 ， 在 最 后 一 次 的 冲洗 液 中 加 和 人 小 于 
100cfu 的 试验 菌 ， 过 滤 。 加 硫 乙 醇 酸 盐 流 体 培养 基 或 胰 栈 大 
豆 腑 液体 培养 基 至 滤 简 内 。 另 取 一 装 有 同体 积 培养 基 的 容 
器 ， 加 入 等 量 试验 菌 ， 作 为 对 照 。 置 规定 温度 培养 ， 培 养 时 
间 不 得 超过 5 天 ， 各 试验 菌 同 法 操作 。 

直接 接种 法 ” 取 符合 直接 接种 法 培养 基 用 量 要 求 的 硫 乙 
醇 酸 盐 流 体 培养 基 6 管 ， 分 别 接 人 小 于 100cfu 的 金黄 色 葡 
萄 球菌 、 大 肠 埃 希 菌 、 生 和 孢 梭 菌 各 2 管 ， 取 符合 直接 接种 法 
培养 基 用 量 要 求 的 胰 酪 大 豆 腑 液体 培养 基 6 管 ， 分 别 接 入 小 
于 100cfu 的 枯草 芽孢 杆菌 、 白 色 念 珠 菌 、 黑 曲霉 各 2 管 。 
其 中 1 管 接 人 每 支 培养 基 规 定 的 供 试 品 接种 量 ， 另 1 管 作为 
对 照 ， 置 规定 的 温度 培养 ， 培 养 时 间 不 得 超过 5 天。 

结果 判断 “与 对 照管 比较 ， 如 含 供 试 品 各 容器 中 的 试验 
菌 均 生长 良好 ， 则 说 明 供 试 品 的 该 检验 量 在 该 检验 条 件 下 无 
抑 菌 作用 或 其 抑 菌 作用 可 以 忽略 不 计 ， 照 此 检查 方法 和 检查 
条 件 进行 供 试 品 的 无 菌 检查 。 如 含 供 试 品 的 任 一 容器 中 的 试 
验 菌 生长 微弱 、 缓 慢 或 不 生长 ， 则 说 明 供 试 品 的 该 检验 量 在 
该 检验 条 件 下 有 抑 菌 作用 ， 应 采用 增加 冲洗 量 、 增 加 培养 基 
的 用 量 、 使 用 中 和 剂 或 灭 活 剂 、 更 换 滤 膜 品种 等 方法 ， 消 除 
供 试 品 的 抑 菌 作用 ， 并 重新 进行 方法 适用 性 试验 。 

方法 适用 性 试验 也 可 与 供 试 品 的 无 菌 检查 辣 时 进行 。 


供 试 品 的 无 菌 检查 


无 菌 检查 法 包括 薄膜 过 滤 法 和 直接 接种 法 。 只 要 供 试 品 
性 质 允 许 ， 应 采用 薄膜 过 滤 法 。 供 试 品 无 菌 检查 所 采用 的 检 
查 方法 和 检验 条 件 应 与 方法 适用 性 试验 确认 的 方法 相同 。 
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1101 无 菌 检查 法 


无 菌 试验 过 程 中 ， 若 需 使 用 表面 活性 剂 、 灭 活 剂 、 中 和 
剂 等 试剂 ， 应 证 明 其 有 效 性 ， 且 对 微生物 无 毒性 。 

检验 数量 检验 数量 是 指 一 次 试验 所 用 供 试 品 最 小 包装 
容器 的 数量 ， 成 品 每 亚 批 均 应 进行 无 菌 检查 。 除 另 有 规定 外 ， 
出 厂 产品 按 表 1 规定 ; 上 市 产品 监督 检验 按 表 2 规定 。 表 1、 
表 2 中 最 少 检验 数量 不 包括 阳性 对 照 试 验 的 供 试 品 用 量 。 

检验 量 ”是 指 供 试 品 每 个 最 小 包装 接种 至 每 份 培养 基 的 
最 小 量 (g 或 ml) 。 除 另 有 规定 外 ， 供 试 品 检 验 量 按 表 3 规 
定 。 若 每 支 ( 瓶 ) 供 试 品 的 装 量 按 规定 足够 接种 两 种 培养 基 ， 
则 应 分 别 接种 硫 乙醇 酸 盐 流体 培养 基 和 胰 酪 大 豆 腑 液体 培养 
基 。 采 用 薄膜 过 滤 法 时 ， 只 要 供 试 品 特性 允许 ， 应 将 所 有 容 
器 内 的 全 部 内 容 物 过 滤 。 

阳性 对 照 ”应 根据 供 试 品 特性 选择 阳性 对 照 菌 : 无 抑 菌 
作用 及 抗 革 兰 阳性 菌 为 主 的 供 试 品 ， 以 金黄 色 葡萄 球菌 为 对 
照 菌 ， 抗 革 兰 阴性 菌 为 主 的 供 试 品 以 大 肠 埃 希 菌 为 对 照 菌 ; 
抗 厌 氧 菌 的 供 试 品 ， 以 生 孢 梭 菌 为 对 昭 菌 ; 抗 真菌 的 供 试 
品 ， 以 白色 念珠 菌 为 对 照 菌 。 阳 性 对 照 试 验 的 菌 液 制备 同方 
法 适用 性 试验 ， 加 菌 量 小 于 100cfu， 供 试 品 用 量 同 供 试 品 无 
菌 检查 时 每 份 培养 基 接 种 的 样品 量 。 阳 性 对 照管 培养 72 小 
时 内 应 生长 良好 。 

阴性 对 照 ” 供 试 品 无 菌 检查 时 ， 应 取 相 应 溶剂 和 稀释 液 、 
冲洗 液 同 法 操作 ， 作 为 阴性 对 照 。 阴 性 对 照 不 得 有 菌 生长 。 

供 试 品 处 理 及 接种 培养 基 

操作 时 ， 用 适宜 的 消毒 液 对 供 试 品 容器 表面 进行 彻底 消 
毒 ， 如 果 供 试 品 容 器 内 有 一 定 的 真空 度 ， 可 用 适宜 的 无 菌 器 
材 (如 带 有 除 菌 过 滤器 的 针头 ?向 容器 内 导 人 无 菌 空气 ， 再 按 
无 菌 操作 启 开 容 器 取出 内 容 物 。 

除 另 有 规定 外 ， 按 下 列 方法 进行 供 试 品 处 理 及 接种 培 
养 基 。 

1. 薄膜 过 淖 法 

薄膜 过 滤 法 一 般 应 采用 封闭 式 薄 膜 过 滤器 。 无 菌 检查 用 
的 滤 膜 孔径 应 不 大 于 0. 45ym， 直 径 约 为 50mm。 根 据 供 试 
品 及 其 溶剂 的 特性 选择 滤 膜 材质 。 使 用 时 ， 应 保证 滤 膜 在 过 
滤 前 后 的 完整 性 。 

水 溶性 供 试 液 过 滤 前 应 先 将 少量 的 冲洗 液 过 滤 ， 以 润 湿 
滤 膜 。 油 类 供 试 品 ， 其 滤 膜 和 过 滤器 在 使 用 前 应 充分 干燥 。 
为 发 挥 滤 膜 的 最 大 过 滤 效 率 ， 应 注意 保持 供 试 品 溶液 及 冲洗 
液 覆 盖 整 个 滤 膜 表面 。 供 试 液 经 薄膜 过 滤 后 ， 若 需要 用 冲洗 
液 冲 洗 滤 膜 ， 每 张 滤 膜 每 次 冲洗 量 一 般 为 100ml， 且 总 冲洗 
量 不 得 超过 1000ml， 以 避免 滤 膜 上 的 微生物 受 损伤 。 

水 溶液 供 试 品 取 规 定量 ， 直 接 过 滤 ， 或 混合 至 含 不 少 
于 100ml 适宜 稀释 液 的 无 菌 容器 中 ， 混 匀 ， 立 即 过 滤 。 如 供 
试 品 具 有 抑 菌 作用 ， 须 用 冲洗 液 冲洗 滤 膜 ， 冲 洗 次 数 一 般 不 
少 于 三 次 ， 所 用 的 冲洗 量 、 冲 洗 方法 同方 法 适用 性 试验 。 除 
生物 制品 外 ， 一 般 样品 冲洗 后 ，1 份 滤器 中 加 入 100ml 硫 乙 
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醇 酸 盐 流 体 培 养 基 ，1 份 滤器 中 加 入 100ml 胰 酷 大 豆 肪 液体 
培养 基 。 生 物 制品 样品 冲洗 后 ，2 份 滤器 中 加 入 100ml 硫 乙 
醇 酸 盐 流体 培养 基 ，1 份 滤器 中 加 入 100ml 胰 酪 大 豆 腑 液体 
培养 基 。 

水 溶性 固体 供 试 品 取 规 定量 ， 加 适宜 的 稀释 液 溶解 或 
按 标签 说 明 复 溶 ， 然 后 照 水 溶液 供 试 品 项 下 的 方法 操作 。 

非 水 溶性 供 试 品 取 规定 量 ， 直 接 过 滤 ; 或 混合 溶 于 适 
量 含 聚 山梨 酯 80 或 其 他 适宜 乳化 剂 的 稀释 液 中 ， 充 分 混合 ， 
立即 过 滤 。 用 含 0.1%~1% 到 山梨 酯 80 的 冲洗 液 冲 洗 滤 膜 
至 少 3 次 。 加 入 含 或 不 含 聚 山梨 酯 80 的 培养 基 。 接 种 培养 
基 照 水 溶液 供 试 品 项 下 的 方法 操作 。 

可 溶 于 十 四 烷 酸 异 丙 酯 的 膏剂 和 黏 性 油 剂 供 试 品 ” 取 规 
定量 ， 混 合 至 适量 的 无 菌 十 四 烷 酸 异 丙 酯 中， 剧烈 振 援 ， 
使 供 试 品 充分 溶解 ， 如 果 需 要 可 适当 加 热 ， 但 温度 不 得 超过 
44C ， 趁 热 迅 速 过 滤 。 对 仍然 无 法 过 滤 的 供 试 品 ， 于 含有 适 
量 的 无 菌 十 四 烷 酸 异 丙 酯 中 的 供 试 液 中 加 入 不 少 于 100ml 的 
稀释 液 ， 充 分 振 摇 茜 取 ， 静 置 ， 取 下 层 水 相 作 为 供 试 液 过 
滤 。 过 滤 后 滤 膜 冲洗 及 接种 培养 基 照 非 水 溶性 制剂 供 试 品 项 
下 的 方法 操作 。 

无 菌 气 ( 喷 ) 雾 剂 供 试 品 取 规 定量 ,将 各 容器 置 一 20C 
或 其 他 适宜 温度 冷冻 约 1 小 时 ， 取 出 ， 以 无 菌 操作 迅速 在 容 
器 上 端 钻 一 小 孔 ， 释 放 抛 射 剂 后 再 无 菌 开 启 容 器 ， 并 将 供 试 
品 转移 至 无 菌 容器 中 混合 ， 供 试 品 亦 可 采用 其 他 适宜 的 方法 
取出 。 然 后 照 水 溶液 或 非 水 溶性 制剂 供 试 品 项 下 的 方法 
操作 。 

装 有 药物 的 注射 器 供 试 品 ” 取 规 定量 ， 将 注射 器 中 的 内 
容 物 ( 若 需要 可 吸 和 人 稀释 液 或 标签 所 示 的 溶剂 溶解 ) 直 接 过 
滤 ， 或 混合 至 含 适宜 稀释 液 的 无 菌 容器 中 ， 然 后 照 水 溶液 或 
非 水 溶性 供 试 品 项 下 方法 操作 。 同 时 应 采用 适宜 的 方法 进行 
包装 中 所 配 带 的 无 菌 针头 的 无 菌 检查 。 

具有 导管 的 医疗 器 具 (输血 、 输 液 袋 等 ) 供 试 品 ” 取 规 定 
量 ， 每 个 最 小 包装 用 50 一 100ml 冲洗 液 分 别 冲洗 内 壁 ， 收 集 
冲洗 液 于 无 菌 容器 中 ， 然 后 照 水 溶液 供 试 品 项 下 方法 操作 。 
同时 应 采用 直接 接种 法 进行 包装 中 所 配 带 的 针头 的 无 菌 检查 。 

2. 直接 接种 法 

直接 接种 法 适用 于 无 法 用 薄膜 过 滤 法 进行 无 菌 检查 的 供 
试 品 ， 即 取 规 定量 供 试 品 分 别 等 量 接种 至 硫 乙 醇 酸 盐 流体 培 
养 基 和 胰 酷 大豆 腑 液体 培养 基 中 。 除 生物 制品 外 ， 一 般 样 品 
无 菌 检查 时 两 种 培养 基 接种 的 瓶 或 支 数 相等 ;生物 制品 无 菌 
检查 时 硫 乙醇 酸 盐 流 体 培 养 基 和 胰 酪 大 豆 洪 液体 培养 基 接 种 
的 瓶 或 支 数 为 2 : 1。 除 另 有 规定 外 ， 每 个 容器 中 培养 基 的 
用 量 应 符合 接种 的 供 试 品 体积 不 得 大 于 培养 基体 积 的 10%， 
同时 ， 硫 乙醇 酸 盐 流 体 培 养 基 每 管 装 量 不 少 于 15ml， 胰 酷 
大 豆 肪 液体 培养 基 每 管 装 量 不 少 于 10ml。 供 试 品 检查 时 ， 
培养 基 的 用 量 和 高 度 同方 法 适用 性 试验 。 


@ 无 菌 十 四 烷 酸 异 丙 酯 的 制备 采用 薄膜 过 滤 法 过 滤 除 菌 ， 选 用 孔径 为 0. 22pm 的 适宜 滤 膜 。 
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混 悬 液 等 非 澄清 水 溶液 供 试 品 ” 取 规 定量 ， 等 量 接种 至 
各 管 培养 基 中 。 

固体 供 试 品 取 规 定量 ， 直 接 等 量 接 种 至 各 管 培养 基 
中 。 或 加 入 适宜 的 溶剂 溶解 ， 或 按 标签 说 明 复 溶 后 ， 取 规定 
量 等 量 接种 至 各 管 培养 基 中 。 

非 水 溶性 供 试 品 取 规 定量 ， 混 合 ， 加 入 适量 的 聚 山梨 
柄 80 或 其 他 适宜 的 乳化 剂 及 稀释 剂 使 其 乳化 ， 等 量 接种 至 
各 管 培养 基 中 。 或 直接 等 量 接种 至 含 聚 山 梨 酯 80 或 其 他 适 
宜 乳 化 剂 的 各 管 培养 基 中 。 

敷料 供 试 品 取 规 定数 量 ， 以 无 菌 操作 拆 开 每 个 包装 ， 
于 不 同 部 位 剪 取 约 100mg 或 lemX 3cm 的 供 试 品 ， 等 量 接种 
于 各 管 足以 浸没 供 试 品 的 适量 培养 基 中 。 

肠 线 、 链 合 线 等 供 试 品 ” 肠 线 、 颖 合 线 及 其 他 一 次 性 使 
用 的 医用 材料 按 规 定量 取 最 小 包装 ， 无 菌 拆 开 包 装 ， 等 量 接 
种 于 各 管 足以 浸没 供 试 品 的 适量 培养 基 中 。 

灭 菌 医用 器 具 供 试 品 取 规 定量 ， 必 要 时 应 将 其 拆散 或 
切 成 小 碎 段 ， 等 量 接种 于 各 管 足以 浸没 供 试 品 的 适量 培养 
基 中 。 

放射 性 药品 ” 取 供 试 品 1 瓶 ( 支 )， 等 量 接种 于 装 量 为 
7, 5ml 的 硫 乙 醇 酸 盐 流体 培养 基 和 胰 酷 大 豆 肪 液体 培养 基 
中 。 每 管 接种 量 为 0. 2ml。 

培养 及 观察 

将 上 述 接 种 供 试 品 后 的 培养 基 容 器 分 别 按 各 培养 基 规定 
的 温度 培养 14 天 ; 接种 生物 制品 供 试 品 的 硫 乙醇 酸 盐 流体 
培养 基 的 容器 应 分 成 两 等 份 ， 一 份 置 30~35 人 培养 ,一 份 
局 20~25 培养 。 培养 期 间 应 逐日 观察 并 记录 是 否 有 菌 生 
长 。 如 在 加 入 供 试 品 后 或 在 培养 过 程 中 ， 培 养 基 出 现 浑浊 ， 
培养 14 天 后 ， 不 能 从 外 观 上 判断 有 无 微生物 生长 ， 可 取 该 
培养 液 适量 转 种 至 同 种 新 鲜 培养 基 中 ， 培 养 3 天 ， 观 察 接种 
的 同 种 新 鲜 培 养 基 是 否 再 出 现 浑浊 ; 或 取 培 养 液 涂 片 ， 染 
色 ， 镜 检 ， 判 断 是 否 有 菌 。 


结果 判断 


阳性 对 照管 应 生长 良好 ， 明 性 对 照管 不 得 有 菌 生长 。 否 
则 ,试验 无 效 。 

若 供 试 品 管 均 澄清 ， 或 虽 显 浑浊 但 经 确证 无 菌 生长 ， 判 
供 试 品 符合 规定 ; 若 供 试 品 管 中 任 何 一 管 显 浑浊 并 确证 有 菌 
生长 ， 判 供 试 品 不 符合 规定 ， 除 非 能 充分 证 明 试验 结果 无 
效 ， 即 生长 的 微生物 非 供 试 品 所 含 。 当 符合 下 列 至 少 一 个 条 
件 时 方 可 判 试验 结果 无 效 : 

(1) 无 菌 检查 试验 所 用 的 设备 及 环境 的 微生物 监控 结果 
不 符合 无 菌 检查 法 的 要 求 。 

(2) 回 顾 无 菌 试验 过 程 ， 发 现 有 可 能 引起 微生物 污染 的 
因素 。 
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(3) 供 试 品 管 中 生 长 的 微生物 经 鉴定 后 ， 确 证 是 因 无 菌 
试验 中 所 使 用 的 物品 和 (或 ) 无 菌 操作 技术 不 当 引起 的 。 
试验 若 经 确认 无 效 ， 应 重 试 。 重 试 时 ， 重 新 取 同 量 供 试 
品 ， 依 法 检查 ， 若 无 菌 生长 ， 判 供 试 品 符合 规定 ; 车 有 菌 生 
长 ， 判 供 试 品 不 符合 规定 。 


表 1 批 出 厂 产品 及 生物 制品 的 原液 和 半成品 最 少 检验 数量 


基 


最 少 检验 数量 
魏 100 


供 试 品 


注射 剂 
10% 或 4 个 ( 取 较 多 者 ) 


100<N 委 500 | 10 个 
之 500 


2% 或 20 个 ( 取 较 少 者 ) 
20 个 (生物 制品 ) 
2% 或 10 个 ( 取 较 少 者 ) 
20 个 (生物 制品 ) 


大 体积 注射 剂 (>>100ml) 


冻 于 血液 制品 
之 5ml “| 每 柜 冻 干 志 200| 5 个 
每 柜 冻 干 汪 >200| 10 个 
100 5 个 
100<N 秋 500 | 10 个 
500 20 个 


眼 用 及 其 他 非 注 射 产品 
200 5% 或 2 个 ( 取 较 多 者 ) 
>200 10 个 


桶 装 无 菌 固体 原料 


过 5ml 


<4 每 个 容器 
4<N&50 20% 或 4 个 容器 ( 取 较 多 者 ) 
>50 2% 或 10 个 容器 ( 取 较 多 者 ) 
6 个 容器 

每 个 容器 (每 个 容器 制 
品 的 取样 量 为 总 量 的 
0.1% 或 不 少 于 10ml, 每 
开 瓶 一 次 ,应 如 上 法 抽验 ) 


Ce | 每 批 (抽验 量 应 不 少 于 
3ml) 


医疗 器 具 


抗生素 固体 原料 药 (之 5g) 
生物 制品 原液 或 半成品 


委 100 10% 或 4 件 ( 取 较 多 者 ) 
100 二 N500 | 10 件 
>500 2% 或 20 件 ( 取 较 少 者 ) 
注 : 若 供 试 品 每 个 容器 内 的 装 量 不够 接种 两 种 培养 基 , 那 么 表 中 
的 最 少 检验 数量 应 增加 相应 倍数 。 


表 2 上 市 抽验 样品 的 最 少 检验 数量 


供 试 品 
液体 制剂 
固体 制剂 
血液 制品 


供 试 品 最 少 检验 数量 ( 瓶 或 支 ) 


V<50ml 
V 之 50ml 
医疗 器 具 
注 : 1. 车 供 试 品 每 个 容器 内 的 装 量 不 够 接种 两 种 培养 基 ， 那 么 
表 中 的 最 少 检验 数量 应 增加 相应 倍数 。 
2. 抗生素 粉 针剂 (之 5g) 及 抗生素 原料 药 ( 之 5g) 的 最 少 检验 数量 
为 6 瓶 ( 或 支 )。 桶 装 固体 原料 的 最 少 检 验 数 量 为 4 个 包装 。 
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表 3 供 试 品 的 最 少 检验 量 


每 支 供 试 品 接 入 每 种 
供 供 试 品 装 量 


试 品 
培养 基 的 最 少量 


全 量 

半 量 ， 但 不 得 少 于 1ml 
20ml 
10% 但 不 少 于 20ml 
全 量 


lml 
lml<V<40ml 
40ml<V 委 100ml 
V>100ml 
AM<50mg 


液体 制剂 


S50mgM<300mg 半 量 
固体 制剂 | 300mg 委 M<5g 150mg 
NM 二 5g | 全 
半 量 (生物 制品 ) 
生物 制品 
的 原液 及 半 量 


半成品 
外 科 用 数 料 棉花 及 纱布 
缝合 线 .一 次 性 医用 材料 


带 导管 的 一 次 性 医疗 器 具 
(如 输液 袋 ) 


其 他 医疗 器 具 整个 器 具 ? ( 切 碎 或 拆散 开 ) 


如 果 医 用 器 械 体积 过 大 ， 培 养 基 用 量 可 在 2000ml 以 上 ， 将 其 
完全 浸没 。 


取 100mg 或 lcmX 3cm 


整个 材料 


医疗 器 具 二 分 之 一 内 表面 积 
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微生物 计数 法 系 用 于 能 在 有 氧 条 件 下 生长 的 嗜 温 细 菌 和 
真菌 的 计数 。 
当 本 法 用 于 检查 非 无 菌 制剂 及 其 原 、 辅 料 等 是 否 符合 相 


表 1 


亲 部 2 


美 
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应 的 微生物 限度 标准 时 ， 应 按 下 述 规定 进行 检验 ， 包 括 样品 
的 取样 量 和 结果 的 判断 等 。 除 另 有 规定 外 ， 本 法 不 适用 于 活 
菌 制剂 的 检查 。 

微生物 计数 试验 环境 应 符合 微生物 限度 检查 的 要 求 。 检 
验 全 过 程 必须 严格 遵守 无 菌 操 作 ， 防 止 再 污染 ， 防 止 污 染 的 
措施 不 得 影响 供 试 品 中 微生物 的 检 出 。 单 向 流 空气 区 域 、 工 
作 台 面 及 环境 应 定期 进行 监测 。 

如 供 试 品 有 抗菌 活性 ， 应 尽 可 能 去 除 或 中 和 。 供 试 品 检 
查 时 ， 若 使 用 了 中 和 剂 或 灭 活 剂 ， 应 确认 其 有 效 性 及 对 微 生 
物 无 毒性 。 

供 试 液 制备 时 如 果 使 用 了 表面 活性 剂 ， 应 确认 其 对 微 生 
物 无 毒性 以 及 与 所 使 用 中 和 剂 或 灭 活 剂 的 相 容 性 。 


计数 方法 


计数 方法 包括 平 辐 法、 薄膜 过 滤 法 和 最 可 能 数 法 (Most- 
Probable-Number Method,， 简称 MPN 法 )。MPN 法 用 于 微 
生物 计数 时 精确 度 较 差 ， 但 对 于 某 些 微生物 污染 量 很 小 的 供 
试 品 ，MPN 法 可 能 是 更 适合 的 方法 。 

供 试 品 检查 时 ， 应 根据 供 试 品 理化 特性 和 微生物 限度 标准 
等 因素 选择 计数 方法 ， 检 测 的 样品 量 应 能 保证 所 获得 的 试验 结 
果 能 够 判断 供 试 品 是 否 符合 规定 。 所 选 方法 的 适用 性 须 经 确认 。 


计数 培养 基 适 用 性 检查 和 供 试 品 计数 方法 适用 性 试验 


供 试 品 微生物 计数 中 所 使 用 的 培养 基 应 进行 适用 性 
检查 。 

供 试 品 的 微生物 计数 方法 应 进行 方法 适用 性 试验 ， 以 确 
认 所 采用 的 方法 适合 于 该 产品 的 微生物 计数 。 

车 检验 程序 或 产品 发 生变 化 可 能 影响 检验 结果 时 ， 计 数 
方法 应 重新 进行 适用 性 试验 。 


试验 菌 液 的 制备 和 使 用 


试验 菌株 试验 菌 液 的 制备 


需 氧 菌 总 数 计数 


计数 培养 基 适 用 性 检查 


计数 方法 适用 性 试验 


霉菌 和 酵母 菌 
总 数 计 数 


霉菌 和 酵母 菌 
总 数 计数 


需 氧 菌 总 数 计 数 


金黄 色 葡 萄 球菌 
(Staphylococcus au- 
reus) {CMCC (B) 
26 003] 


胰 栈 大豆 肛 琼脂 
培养 基 或 胰 酷 大 豆 
肪 液体 培养 基 ， 培 
养 温 度 30 一 35C， 
培养 时 间 18 一 24 
小 时 


胰 酷 大 豆 肪 琼脂 培养 
基 和 胰 酷 大 豆 肪 液体 培 
养 基 ， 培 养 温 度 30 一 
35'C ， 培 养 时间 不 超过 
3 天 ， 接种 量 不 大 于 
100cfu 


下 


十 


胰 酷 大 豆 肪 琼脂 培养 
基 或 胰 酷 大 豆 肪 液体 培 
养 基 (MPN 法 ) ， 培 养 温 
度 30~35C， 培 养 时 间 
不 超过 3 天 ， 接 种 量 不 
大 于 100cfu 


铜绿 假 单 胞 菌 
(Pseudomonas aeru- 
ginosa) [CMCC (CB) 
10 104] 


胰 酷 大 豆 肛 琼脂 
培养 基 或 胰 酷 大 豆 
腑 液体 培养 基 ， 培 
养 温 度 30 ~ 35'C， 
培养 时 间 18 ~ 24 
小 时 


胰 酪 大豆 腑 琼脂 培养 
基 和 胰 栈 大 豆 肛 液体 培 
养 基 ， 培 养 温 度 30 一 
35 ， 培 养 时 间 不 超过 
3 天 ， 接 种 量 不 大 于 
100cfu 
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胰 酪 大 豆 腑 琼脂 培养 
基 或 胰 丁 大 豆 肪 液体 培 
养 基 (MPN 法 ) ， 培 养 温 
度 30~35C， 培 养 时 间 
不 超过 3 天 ， 接 种 量 不 
大 于 100cfu 


问 部 2 关 
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续 表 
计数 培养 基 适 用 性 检查 计数 方法 适用 性 试验 “ 
试验 菌株 试验 菌 液 的 制备 , 稚 菌 和 酵母 菌 均 菌 和 酵母 菌 
需 氧 菌 总 数 计数 总 数 计数 需 氧 菌 总 数 计数 总 数 计数 
枯草 芽孢 杆菌 胰 酪 大豆 腑 琼脂 胰 酷 大豆 腑 琼脂 培养 胰 酷 大豆 肛 琼脂 培养 
(Bacillus subtilis) 培养 基 或 胰 酷 大豆 | 基 和 胰 栈 大豆 肪 液体 培 基 或 胰 酷 大豆 腑 液体 培 
[CMCC(B)63 501] | 腑 液体 培养 基 , 培 | 养 基 ,培养 温度 30 一 养 基 (MPN 法 )， 培 养 漫 
养 温 度 30 一 35C，| 35'C， 培养 时 间 不 超过 度 30~35C， 培 养 时 间 
培养 时 间 18 一 24 | 3 天 ,接种 量 不 大 于 不 超过 3 天 ， 接 种 量 不 
小 时 100cfu 大 于 100cfu 
白色 念珠 菌 沙 氏 葡萄 糖 琼脂 胰 酪 大 豆 腑 琼脂 培养 沙 氏 葡萄 糖 琼 胰 酪 大豆 腺 琼脂 培养 沙 氏 葡萄 糖 琼 
(Candida albicans) | 培养 基 或 沙 氏 葡萄 | 基 ， 培养 温度 30~35'C ，| 脂 培 养 基 ， 培 养 | 基 (MPN 法 不 适用 )， 培 | 脂 培养 基 ， 培 养 
[CMCCCF)98 001] | 糖 液体 培养 基 ， 培 | 培养 时 间 不 超过 5 天 ,| 温度 20 一 25，| 养 温度 30 一 335 ， 培 养 | 温度 20 一 257， 
养 温 庆 20 一 25C ，| 接种 量 不 大 于 100cfu 培养 时 间 不 超过 | 时 间 不 超过 5 天 ， 接 种 | 培养 时 间 不 超过 
培养 时 间 2 一 3 天 5 天， 接种 量 不 | 量 不 大 于 100cfu 5 天 ， 接 种 量 不 
大 于 100cfu 大 于 100cfu 
黑 曲 刁 (Aspergillus 沙 氏 葡萄 糖 琼 脂 胰 酷 大豆 腑 琼脂 培养 沙 氏 萄 萄 糖 琼 胰 酪 大 豆 腑 琼脂 培养 沙 氏 葡萄 糖 琼 
niger) [CMCC(F) | 培养 基 或 马铃薯 葡 | 基 ， 培养 温度 30 一 35C，| 脂 培养 基 ， 培 养 | 基 (MPN 法 不 适用 ), 培 | 脂 培 养 基 ， 培养 
98 003) 萄 糖 琼脂 培养 基 ，| 培养 时 间 不 超过 5 天 ，| 温度 20~~25C，| 养 温度 30 一 35C ， 培 养 | 温度 20 ~ 25C， 
培养 温度 20~25'C ，| 接种 量 不 大 于 100cfu 培养 时 间 不 超过 | 时 间 不 超过 5 天 ， 接 种 | 培养 时 间 不 超过 
培养 时 间 5 一 7 天 ， 5 天 ， 接 种 量 不 | 量 不 大 于 100cfu 5 天， 接种 量 不 
或 直到 获得 丰富 的 大 于 100cfu 大 于 100cfu 
孢子 


注 ， 当 和 需 用 玫瑰 红 钠 琼脂 培养 基 测 定 巷 菌 和 醇 母 菌 总 数 时 ， 应 进行 培养 基 适 用 性 检查 ， 检 查 方法 同 沙 氏 葡萄 糖 琼 脂 培 养 基 。 


菌 种 及 菌 液 制备 

菌 种 ”试验 用 菌株 的 传代 次 数 不 得 超过 5 代 ( 从 菌 种 保 
藏 中 心 获 得 的 干燥 菌 种 为 第 0 代 )， 并 采用 适宜 的 菌 种 保藏 
技术 进行 保存 ， 以 保证 试验 菌株 的 生物 学 特性 。 计 数 培养 基 
适用 性 检查 和 计数 方法 适用 性 试验 用 菌株 见 表 1。 

菌 液 制备 ” 按 表 1 规定 程序 培养 各 试验 菌株 。 取 金黄 色 
葡萄 球菌 、 铜 绿 假 单 胞 菌 、 枯 草 芽 孢 杆菌 、 白 色 念 珠 菌 的 新 
鲜 培养 物 ， 用 pH7. 0 无 菌 氢化 钠 - 蛋 白 肪 缓冲 液 或 0. 9%% 无 菌 
氧化 钠 溶 液 制 成 适宜 浓度 的 菌 悬 液 ， 取 黑 曲 霉 的 新 鲜 培 养 物 
加 入 3 一 5ml 含 0.05% (ml/ml) 聚 山梨 酯 80 的 pH7. 0 无 菌 氯 
化 钢 - 蛋 白 及 缓冲 液 或 0.9% 无 菌 毛 化 钠 溶 液 ， 将 孢子 洗 脱 。 
然后 ， 采 用 适宜 的 方法 吸出 孢子 悬 液 至 无 菌 试管 内 ， 用 含 
0.05% (ml/mD) 聚 山梨 酷 80 的 pH7. 0 无 菌 氢化 钠 - 蛋 白 肪 缓冲 
液 或 0. 9%% 无 菌 所 化 钠 溶 液 制 成 适宜 浓度 的 黑 曲霉 孢子 悬 液 。 

菌 液 制 备 后 若 在 室温 下 放置 ， 应 在 2 小 时 内 使 用 ; 若 保 
存在 2~8， 可 在 24 小 时 内 使 用 。 黑 曲霉 孢子 悬 液 可 保存 
在 2~8C， 在 验证 过 的 贮存 期 内 使 用 。 

阴性 对 照 

为 确认 试验 条 件 是 否 符合 要 求 ， 应 进行 阴性 对 照 试 验 ， 
阴性 对 照 试验 应 无 菌 生长 。 如 阴性 对 照 有 苗 生 长 ， 应 进行 偏 
差 调 查 。 

培养 基 适 用 性 检查 

微生物 计数 用 的 成 品 培养 基 、 由 脱水 培养 基 或 按 处 方 配 
制 的 培养 基 均 应 进行 培养 基 适 用 性 检查 。 

按 表 1 规定 ， 接 种 不 大 于 100cfu 的 菌 液 至 胰 栈 大豆 腑 
液体 培养 基 管 或 胰 栈 大豆 肛 琼 脂 培养 基 平板 或 沙 氏 葡萄 糖 琼 


脂 培 养 基 平板 ， 置 表 1 规定 条 件 下 培养 。 每 一 试验 菌株 平行 
制备 2 管 或 2 个 平 中 。 同 时 ， 用 相应 的 对 照 培养 基 蔡 代 被 检 
培养 基 进 行 上 述 试验 。 

被 检 固 体 培 养 基 上 的 菌落 平均 数 与 对 照 培 养 基 上 的 菌落 
平均 数 的 比值 应 在 0. 5 一 2 范围 内 ， 且 菌落 形态 大 小 应 与 对 
照 培养 基 上 的 菌落 一 致 ， 被 检 液 体 培养 基 管 与 对 照 培养 基 管 
比较 ， 试 验 菌 应 生长 良好 。 

计数 方法 适用 性 试验 

1. 供 试 液 制备 

根据 供 试 品 的 理化 特性 与 生物 学 特性 ， 采 取 适 宜 的 方法 
制备 供 试 液 。 供 试 液 制备 若 需 加 温 时 ， 应 均匀 加 热 ， 且 温度 
不 应 超过 45 。 供 试 液 从 制备 至 加 入 检验 用 培养 基 ， 不 得 
超过 1 小 时 。 

常用 的 供 试 液 制备 方法 如 下 。 如 果 下 列 供 试 液 制备 方法 
经 确认 均 不 适用 ， 应 建立 其 他 适宜 的 方法 。 

(1) 水 溶性 供 试 品 取 供 试 品 ， 用 pH7.0 无 菌 所 化 钠 - 蛋 
白 肪 缓冲 液 ， 或 pH7. 2 磷酸 盐 绥 冲 液 ， 或 胰 酪 大 豆 及 液体 培 
养 基 溶 解 或 稀释 制 成 1 : 10 供 试 液 。 若 需要 ， 调 节 供 试 液 pH 
值 至 6 一 8。 必 要 时 ， 用 同一 稀释 液 将 供 试 液 进 一 步 10 倍 系列 
稀释 。 水 溶性 液体 制剂 也 可 用 混合 的 供 试 品 原液 作为 供 试 液 。 

(2) 水 不 溶性 非 油脂 类 供 试 品 取 供 试 品 ， 用 pH7. 0 无 
菌 握 化 钠 - 蛋 白 腑 绥 冲 液 ， 或 pH7. 2 磷酸 盐 缓 冲 液 ， 或 胰 酷 
大 豆 肪 液体 培养 基 制 备 成 1 : 10 供 试 液 。 分 散 力 较 差 的 供 试 
品 ， 可 在 稀释 液 中 加 入 表面 活性 剂 如 0.1% 的 豪 山 梨 酯 80， 
使 供 试 品 分 散 均匀 。 若 需要 ， 调 节 供 试 液 pH 值 至 6 一 8。 必 
要 时 ， 用 同一 稀释 液 将 供 试 小 进一步 10 售 系 列 稀释 。 
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(3) 油 脂 类 供 试 品 ” 取 供 试 品 ， 加 入 无 菌 十 四 烷 酸 异 丙 
酯 使 溶解 ， 或 与 最 少量 并 能 使 供 试 品 乳化 的 无 菌 聚 山梨 酯 
80 或 其 他 无 抑 菌 性 的 无 菌 表面 活性 剂 充 分 混 匀 。 表 面 活性 
剂 的 温度 一 般 不 超过 40'C (特殊 情况 下 ， 最 多 不 超过 45'C)， 
小 心 混合 ， 若 需要 可 在 水 浴 中 进行 ， 然 后 加 入 预 热 的 稀释 液 
使 成 1 : 10 供 试 液 ， 保 温 ， 混 合 ， 并 在 最 短 时 间 内 形成 乳 状 
液 。 必 要 时 ， 用 稀释 液 或 含 上 述 表 面 活性 剂 的 稀释 液 进 一 步 
10 倍 系列 稀释 。 

(4) 需 用 特殊 方法 制备 供 试 液 的 供 试 品 

膜 剂 供 试 品 ” 取 供 试 品 ， 前 碎 ， 加 pH7. 0 无 菌 氯 化 钠 - 
蛋白 肪 缓冲 液 ， 或 pH7. 2 磷酸 盐 缓 冲 液 ， 或 胰 酷 大豆 腺 液 
体 培养 基 ， 浸 泡 ， 振 播 ， 制 成 1 : 10 的 供 试 液 。 若 需要 ， 调 
节 供 试 液 pH 值 至 6~8。 必 要 时 ， 用 同一 稀释 液 将 供 试 液 进 
一 步 10 倍 系列 稀释 。 

肠 溶 及 结肠 溶 制剂 供 试 品 ” 取 供 试 品 ， 加 入 pH6.8 无 
菌 磷酸 盐 缓冲 液 (用 于 肠 溶 制剂 ) 或 pH7. 6 无 菌 磷酸 盐 缓冲 
液 ( 用 于 结肠 溶 制剂 )， 置 45 上 水 浴 中 ， 振 播 ， 使 溶解 ， 制 
成 1 : 10 的 供 试 液 。 必 要 时 ， 用 同一 稀释 液 将 供 试 液 进一步 
10 倍 系列 稀释 。 

气 雾 剂 、 喷 雾 剂 供 试 品 ” 取 供 试 品 ， 置 一 20C 或 其 他 适 
宜 温度 冷冻 约 1 小时， 取出 ， 迅 速 消毒 供 试 品 开启 部 位 ， 用 
无 菌 钢 锥 在 该 部 位 钻 一 小 孔 ， 放 至 室温 ， 并 轻 轻 转动 容器 ， 
使 地 射 剂 缓 缓 全 部 释 出 。 供 试 品 亦 可 采用 其 他 适宜 的 方法 取 
出 。 用 无 菌 注 射 器 从 每 一 容器 中 吸出 药 液 于 无 菌 容器 中 混 
合 ， 然 后 取样 检查 。 

点 玄 剂 供 试 品 ” 取 供 试 品 ， 去 掉 防 粘 层 ， 将 粘贴 面 朝 上 
放置 在 无 菌 玻 璃 或 塑料 器 号 上， 在 粘贴 面 上 覆盖 一 层 适宜 的 
无 菌 多 孔 材料 (如 无 菌 纱布 )， 避 免 贴 襄 剂 粘贴 在 一 起 。 将 处 
理 后 的 贴 膏剂 放 入 盛 有 适宜 体积 并 含有 表面 活性 剂 (如 聚 山 
梨 酯 80 或 孵 磷脂 ) 稀 释 液 的 容器 中 ， 振 荡 至 少 30 分 钟 。 必 
要 时 ， 用 同一 稀释 液 将 供 试 液 进一步 10 倍 系列 稀释 。 

2. 接种 和 稀释 

按 下 列 要 求 进行 供 试 液 的 接种 和 稀释 ， 制 备 微生物 回收 
试验 用 供 试 液 。 所 加 菌 液 的 体积 应 不 超过 供 试 液体 积 的 
1%。 为 确认 供 试 品 中 的 微生物 能 被 充分 检 出 ， 首 先 应 选择 
最 低 稀 释 级 的 供 试 液 进行 计数 方法 适用 性 试验 。 

(1) 试 验 组 ” 取 上 述 制备 好 的 供 试 液 ， 加 入 试 验 菌 液 ， 
混 匀 ， 使 每 lml 供 试 液 或 每 张 滤 膜 所 法 过 的 供 试 液 中 含 菌 量 
不 大 于 100cfu。 

(2) 供 试 品 对 照 组 ” 取 制 备 好 的 供 试 液 ， 以 稀释 液 代替 
菌 液 同 试验 组 操作 。 

(3) 菌 液 对 照 组 ” 取 不 含 中 和 剂 及 灭 活 剂 的 相应 稀释 液 替 
代 供 试 液 ， 按 试验 组 操作 加 入 试验 菌 液 并 进行 微生物 回收 试验 。 

若 因 供 试 品 抗菌 活性 或 溶解 性 较 差 的 原因 导致 无 法 选择 
最 低 稀 释 级 的 供 试 液 进行 方法 适用 性 试验 时 ， 应 采用 适宜 的 
方法 对 供 试 液 进行 进一步 的 处 理 。 如 果 供 试 品 对 微生物 生长 
的 抑制 作用 无 法 以 其 他 方法 消除 ， 供 试 液 可 经 过 中 和 、 稀 释 
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或 薄膜 过 波 处 理 后 再 加 入 试验 菌 悬 液 进行 方法 适用 性 试验 ， 

3. 抗菌 活性 的 去 除 或 灭 活 

供 试 液 接种 后 ， 按 下 列 “ 微 生物 回收 ”规定 的 方法 进行 
微生物 计数 。 若 试验 组 菌落 数 减 去 供 试 品 对 照 组 菌落 数 的 值 
小 于 菌 液 对 照 组 菌落 数值 的 50% ， 可 采用 下 述 方 法 消除 供 
试 品 的 抑 菌 活性 。 

(1) 增 加 稀释 液 或 培养 基体 积 。 

(2) 加 入 适宜 的 中 和 剂 或 灭 活 剂 。 

中 和 剂 或 灭 活 剂 ( 表 2) 可 用 于 消除 干扰 物 的 抑 菌 活性 ， 
最 好 在 稀释 液 或 培养 基 灭 菌 前 加 入 。 若 使 用 中 和 剂 或 灭 活 
剂 ， 试 验 中 应 设 中 和 剂 或 灭 活 剂 对 照 组 ， 即 取 相 应 量 稀释 液 
替代 供 试 品 同 试验 组 操作 ， 以 确认 其 有 效 性 和 对 微生物 无 毒 
性 。 中 和 剂 或 灭 活 剂 对 照 组 的 菌落 数 与 菌 液 对 照 组 的 菌落 数 
的 比值 应 在 0.5 一 2 范围 内 。 


表 2 常见 干扰 物 的 中 和 剂 或 灭 活 方 法 


干扰 物 可 选用 的 中 和 剂 或 灭 活 方法 

成 二 醋 、 汞 制剂 亚 硫 酸 氢 钠 
酚 类 、 乙 醇 、 醛 类 、 吸 附 物 稀释 法 
醛 类 甘氨酸 
季 饺 化合物、 对 羟基 葵 甲 酸 、 双 | 卵 磷脂 

且 类 化 合 物 
季 镶 化 合 物 、 碘 、 对 羚 基 苯 甲 酸 聚 山梨 酯 
水 银 殊 基 醋酸 盐 
水 银 、 汞 化 物 、 醛 类 硫 代 硫 酸 盐 
EDTA、 嘲 噶 酮 类 抗生素 镁 或 钙 离 子 
磺胺 类 对 氨基 茶 甲 酸 
及 内 酰胺 类 抗生素 8 内 酰胺 酶 

(3) 采 用 薄膜 过 滤 法 。 


(4) 上 述 几 种 方法 的 联合 使 用 。 

若 没有 适宜 消除 供 试 品 抑 菌 活性 的 方法 ， 对 特定 试验 菌 
回收 的 失败 ， 表 明 供 试 品 对 该 试验 菌 具 有 较 强 抗菌 活性 ， 同 
时 也 表明 供 试 品 不 易 被 该 类 微生物 污染 。 但 是 ， 供 试 品 也 可 
能 仅 对 特定 试验 菌株 具有 抑制 作用 ， 而 对 其 他 菌株 没有 抑制 
作用 。 因 此 ， 根 据 供 试 品 须 符合 的 微生物 限度 标准 和 菌 数 报 
告 规则 ， 在 不 影响 检验 结果 判断 的 前 提 下 ， 应 采用 能 使 微 生 
物 生 长 的 更 高 稀释 级 的 供 试 液 进行 计数 方法 适用 性 试验 。 若 
方法 适用 性 试验 符合 要 求 ， 应 以 该 稀释 级 供 试 液 作 为 最 低 稀 
释 级 的 供 试 液 进行 供 试 品 检查 。 

4. 供 试 品 中 微生物 的 回收 

表 工 所 列 的 计数 方法 适用 性 试验 用 的 各 试验 菌 应 逐一 进 
行 微生物 回收 试验 。 微 生物 的 回收 可 采用 平 严 法 、 薄 膜 过 滤 
法 或 MPN 法 。 

(1) 平 四 法 ” 平 亚 法 包括 倾注 法 和 涂 布 法 。 表 1 中 每 株 试 
验 菌 每 种 培养 基 至 少 制备 2 个 平 咀 ， 以 算术 均值 作为 计数 结果 。 

侦 注 法 ” 取 照 上 述 “ 供 试 液 的 制备 ”“ 接 种 和 稀释 ”和 
“抗菌 活性 的 去 除 或 灭 活 ”制备 的 供 试 液 Im!， 置 直径 90mm 
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的 无 菌 平 幅 中， 注入 15 一 20ml 温度 不 超过 45C 熔 化 的 胰 酷 
大 豆 腑 琼脂 或 沙 氏 葡萄 糖 琼 脂 培 养 基 ， 混 名， 凝固 ,倒置 培 
养 。 若 使 用 直径 较 大 的 平 阵 ， 培 养 基 的 用 量 应 相应 增加 。 按 
表 1 规定 条 件 培养 、 计 数 。 同 法 测定 供 试 品 对 照 组 及 菌 液 对 
照 组 菌 数 。 计 算 各 试验 组 的 平均 菌落 数 。 

涂 布 法 ” 取 15~20ml 温度 不 超过 45 仿 的 胰 酪 大 豆 肪 琼 
脂 或 沙 氏 葡萄 糖 琼 脂 培养 基 ， 注 人 直径 90mm 的 无 菌 平 严 ， 
上 凝固 ， 制 成 平板 ， 采 用 适宜 的 方法 使 培养 基 表 面 于 燥 。 若 使 
用 直径 较 大 的 平 了 有， 培养 基 用 量 也 应 相应 增加 。 每 一 平板 表 
面 接种 上 述 照 “ 供 试 液 的 制备 ”“ 接 种 和 稀释 ”和 “抗菌 活 
性 的 去 除 或 灭 活 ”制备 的 供 试 液 不 少 于 0. 1ml。 按 表 1 规定 
条 件 培养 、 计 数 。 同 法 测定 供 试 品 对 照 组 及 菌 液 对 照 组 菌 
数 。 计 算 各 试验 组 的 平均 菌落 数 。 

(2) 薄 膜 过 滤 法 ”薄膜 过 滤 法 所 采用 的 滤 膜 孔径 应 不 
大 于 0. 45pm， 直 径 一 般 为 50mm， 若 采用 其 他 直径 的 滤 
膜 ， 冲 洗 量 应 进行 相应 的 调整 。 供 试 品 及 其 溶剂 应 不 影响 
滤 膜 材质 对 微生物 的 截留 。 滤 器 及 滤 膜 使 用 前 应 采用 适宜 
的 方法 灭 菌 。 使 用 时 ， 应 保证 滤 膜 在 过 滤 前 后 的 完整 性 。 
水 溶性 供 试 液 过 滤 前 先 将 少量 的 冲洗 液 过 滤 以 润 湿 滤 膜 。 
油 类 供 试 品 ， 其 滤 腊 和 滤器 在 使 用 前 应 充分 干燥 。 为 发 挥 
滤 膜 的 最 大 过 滤 效 率 ， 应 注意 保持 供 试 品 溶液 及 冲洗 液 覆 
盖 整 个 滤 膜 表面 。 供 试 液 经 薄膜 过 滤 后 ， 若 需要 用 冲洗 液 
冲洗 滤 膜 ， 每 张 滤 膜 每 次 冲洗 量 一 般 为 100ml。 总 冲洗 量 
不 得 超过 1000ml， 以 避免 滤 膜 上 的 微生物 受 损伤 。 

取 照 上 述 “ 供 试 液 的 制备 ”“ 接 种 和 稀释 ”和 “抗菌 活 
性 的 去 除 或 灭 活 ” 制 备 的 供 试 液 适量 (一 般 取 相当 于 1g、 
lmi 或 10cm2 的 供 试 品 ， 若 供 试 品 中 所 含 的 菌 数 较 多 时 ， 供 
试 液 可 酌情 减 量 )， 加 至 适量 的 稀释 液 中 ， 混 匀 ， 过 滤 。 用 
适量 的 冲洗 液 冲洗 滤 膜 。 

若 测定 需 氧 菌 总 数 ， 转 移 滤 膜 菌 面 朝 上 贴 于 胰 酷 大 豆 肪 
琼脂 培养 基 平 板 上 ; 若 测定 霉菌 和 酵母 总 数 ， 转 移 滤 膜 菌 面 
朝 上 贴 于 沙 氏 葡萄 糖 琼 脂 培养 基 平 板 上 。 按 表 1 规定 条 件 培 
养 、 计 数 。 每 株 试 验 菌 每 种 培养 基 至 少 制备 一 张 滤 膜 。 同 法 
测定 供 试 品 对 照 组 及 菌 液 对 照 组 菌 数 。 

(3)MPN 法 MPN 法 的 精密 度 和 准确 度 不 及 薄膜 过 波 
法 和 平 四 计数 法 ， 仅 在 供 试 品 需 氧 菌 总 数 没有 适宜 计数 方法 
的 情况 下 使 用 ， 本 法 不 适用 于 霉菌 计数 。 若 使 用 MPN 法 ， 
按 下 列 步骤 进行 。 

取 照 上 述 “ 供 试 液 的 制备 ”“ 接 种 和 稀释 ”和 “抗菌 活 
性 的 去 除 或 灭 活 ”制备 的 供 试 液 至 少 3 个 连续 稀释 级 ， 每 一 
稀释 级 取 3 份 1ml 分 别 接种 至 3 管 装 有 9~10ml 胰 酪 大豆 腑 
液体 培养 基 中 ， 同 法 测定 菌 液 对 照 组 菌 数 。 必 要 时 可 在 培养 
基 中 加 入 表面 活性 剂 、 中 和 剂 或 灭 活 剂 。 

接种 管 置 30~35'C 培 养 3 天 ， 逐日 观察 各 管 微生物 生 
长 情况 。 如 果 由 于 供 试 品 的 原因 使 得 结果 难以 判断 ， 可 将 该 
管 培养 物 转 种 至 胰 栈 大 豆 肪 液体 培养 基 或 胰 酷 大 豆 肪 琼脂 培 
养 基 ， 在 相同 条 件 下 培养 1 一 2 天 ， 观 察 是 否 有 微生物 生长 。 
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根据 微生物 生长 的 管 数 从 表 3 查 被 测 供 试 品 每 1g 或 每 1ml 
中 需 氧 菌 总 数 的 最 可 能 数 。 、 


表 3 微生物 最 可 能 数 检 索 表 


460 90 1980 
1100 200 4000 


>1100 | 
注 : 表 内 所 列 检验 量 如 改 用 1g( 或 ml)、0. 1g( 或 ml) 和 0.01g 
(或 ml) 时 ， 表 内 数字 应 相应 降低 10 倍 ; 如 改 用 0.01g (或 ml)、 
0. 001g( 或 ml) 和 0. 0001g( 或 ml) 时 ， 表 内 数字 应 相应 增加 10 售 ， 
其 余 类 推 。 


95% 置 信 限 
每 管 含 样品 的 g 或 ml 数 
0. 1 0. 01 0. 001 | Ds 上 限 
0 0 0 0 9.4 
0 0 1 0.1 9.5 
0 1 0 0.1 10 
0 1 1 6.1 lL2 17 
0 2 0 6.2 1.9 17 
0 3 0 9.4 3.5 35 
1 0 0 3.6 0.2 17 
1 0 1 7.2 1.2 17 
1 0 2 11 4 35 
1 1 0 7.4 1.3 20 
1 1 1 11 4 35 
i 2 0 11 4 35 
1 2 1 15 5 38 
1 3 0 16 5 38 
2 0 0 9.2 1.5 35 
2 0 1 14 4 EE 
2 0 2 20 5 38 
2 1 0 15 4 38 
2 1 1 20 5 38 
2 1 2 27 9 94 
2 2 0 21 5 40 
友 2 1 28 9 94 
2 2 2 35 9 94 
2 3 0 29 9 94 
2 3 1 36 9 94 
3 0 0 23 5 94 
3 0 1 38 9 104 
3 0 2 64 16 181 
3 1 0 43 9 181 
3 1 1 75 17 199 
3 1 2 120 30 360 
3 1 3 160 30 380 
3 2 0 93 18 360 
3 2 1 150 30 380 
3 2 2 210 30 400 
3 2 3 290 90 990 
3 3 0 240 40 990 
3 3 1 
3 3 2 
3 3 


CD 
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5. 结果 判断 

计数 方法 适用 性 试验 中 ， 采 用 平生 法 或 薄膜 过 滤 法 时 ， 
试验 组 菌落 数 减 去 供 试 品 对 照 组 菌落 数 的 值 与 菌 液 对 照 组 草 
落 数 的 比值 应 在 0.5 一 2 范围 内 ; 采用 MPN 法 时 ， 试 验 组 
菌 数 应 在 菌 液 对 照 组 万 数 的 95%% 置 信 限 内 。 若 各 试验 菌 的 
回收 试验 均 符 合 要 求 ， 照 所 用 的 供 试 液 制备 方法 及 计数 方法 
进行 该 供 试 品 的 需 氧 菌 总 数 、 和 霉菌 和 酵母 菌 总 数 计数 。 

方法 适用 性 确认 时 ， 若 采用 上 述 方法 还 存在 一 株 或 多 株 
试验 菌 的 回收 达 不 到 要 求 ， 那 么 选择 回收 最 接近 要 求 的 方法 
和 试验 条 件 进 行 供 试 品 的 检查 。 


供 试 品 检查 


检验 量 

检验 量 即 一 次 试验 所 用 的 供 试 品 量 (g、ml 或 cm: ) 。 

一 般 应 随机 抽取 不 少 于 2 个 最 小 包装 的 供 试 品 ， 混 合 ， 
取 规 定量 供 试 品 进行 检验 。 

除 另 有 规定 外 ， 一 般 供 试 品 的 检验 量 为 10g 或 10ml; 
膜 剂 为 100cm? ; 贵重 药品 、 微 量 包 装 药品 的 检验 量 可 以 酌 
减 。 检 验 时 ， 应 从 2 个 以 上 最 小 包装 单位 中 抽取 供 试 品 ， 大 
蜜 丸 还 不 得 少 于 4 丸 ， 膜 剂 还 不 得 少 于 4 片 。 

供 试 品 的 检查 

按 计数 方法 适用 性 试验 确认 的 计数 方法 进行 供 试 品 中 需 
氧 茵 总数、 霉菌 和 酵母 菌 总 数 的 测定 。 

胰 酷 大 豆 肪 琼脂 培养 基 或 胰 酷 大 豆 肪 液体 培养 基 用 于 测 
定 需 氧 菌 总 数 ， 沙 氏 葡萄 糖 琼 脂 培养 基 用 于 测定 霉菌 和 酵母 
菌 总 数 。 

阴性 对 照 试 验 以 稀释 液 代 蔡 供 试 液 进行 阴性 对 照 试 
验 ， 阴 性 对 照 试 验 应 无 菌 生长 。 如 果 阴 性 对 照 有 万 生长， 应 
进行 偏差 调查 。 

1. 平 严 法 

平 四 法 包括 倾注 法 和 涂 布 法 。 除 另 有 规定 外 ， 取 规定 量 
供 试 品 ， 按 方法 适用 性 试验 确认 的 方法 进行 供 试 液 制 备 和 菌 
数 测定 ， 每 稀释 级 每 种 培养 基 至 少 制备 2 个 平板 。 

培养 和 计数 除 另 有 规定 外 ， 胰 酷 大 豆 肪 琼脂 培养 基 平 
板 在 30~35C 培 养 3 一 5 天 ， 沙 氏 葡萄 糖 琼脂 培养 基 平 板 在 
20 一 25 它 培养 5 一 7 天 ， 观 察 菌 落 生 长 情况 ， 点 计 平 板 上 生 
长 的 所 有 菌落 数 ， 计 数 并 报告 。 菌 落 蔓 延生 长 成 片 的 平板 不 
宜 计数 。 点 计 菌 落 数 后 ， 计 算 各 稀释 级 供 试 液 的 平均 菌落 
数 ， 按 菌 数 报告 规则 报告 菌 数 。 若 同 稀释 级 两 个 平板 的 菌落 
数 平均 值 不 小 于 15， 则 两 个 平板 的 菌落 数 不 能 相差 1 倍 或 
以 上 。 

菌 数 报告 规则 需 氧 菌 总 数 测定 宜 选 取 平 均 菌 落 数 小 于 
300cfu 的 稀释 级 、 和 霉菌 和 酵母 菌 总 数 测定 宜 选取 平均 菌落 数 
小 于 100cfu 的 稀释 级 ， 作 为 菌 数 报告 的 依据 。 取 最 高 的 平 
均 菌 落 数 ， 计 算 lg、1lml 或 10cm 供 试 品 中 所 含 的 微生物 
数 ， 取 两 位 有 效 数字 报告 。 


。144 ， 


中 国药 典 2015 年 版 


如 各 稀释 级 的 平板 均 无 菌落 生长 ， 或 仅 最 低 稀释 级 的 平 
板 有 菌落 生长 ， 但 平均 菌落 数 小 于 1 时 ， 以 过 1 乘 以 最 低 稀 
释 倍数 的 值 报告 菌 数 。 

2. 薄膜 过 涨 法 

除 另 有 规定 外 ， 按 计数 方法 适用 性 试验 确认 的 方法 进行 
供 试 液 制备 。 取 相当 于 1g、lml 或 10cm2 供 试 品 的 供 试 液 ， 
车 供 试 品 所 含 的 菌 数 较 多 时 ， 可 取 适 宜 稀释 级 的 供 试 液 ， 昭 
方法 适用 性 试验 确认 的 方法 加 至 适量 稀释 液 中 ， 立 即 过 滤 ， 
冲洗 ， 冲 洗 后 取出 滤 膜 ， 蓝 面 朝 上 贴 于 胰 栈 大豆 肛 琼 脂 培养 
基 或 沙 氏 葡萄 糖 琼脂 培养 基 上 培养 。 

培养 和 计数 ”培养 条 件 和 计数 方法 同 平 由 法 ， 每 张 滤 膜 
上 的 菌落 数 应 不 超过 100cfu。 

菌 数 报告 规则 以 相当 于 lg、1lml 或 10cm: 供 试 品 的 菌 
落 数 报告 菌 数 ; 若 滤 膜 上 无 菌落 生长 ， 以 <<1 报告 菌 数 ( 每 
张 滤 膜 过 滤 18 、lml 或 10cm * 供 试 品 ) ， 或 二 1 习 以 最 低 稀 释 
倍数 的 值 报告 菌 数 。 

3. MPN 法 

取 规 定量 供 试 品 ， 按 方法 适用 性 试验 确认 的 方法 进行 
供 试 液 制备 和 供 试 品 接种 ， 所 有 试验 管 在 30 一 35C 培养 
3 一 5 天 ， 如 果 需 要 确认 是 否 有 微生物 生长 ， 按 方法 适用 性 
试验 确定 的 方法 进行 。 记 录 每 一 稀释 级 微生物 生长 的 管 
数 ， 从 表 3 查 每 1g 或 1ml 供 试 品 中 需 氧 菌 总 数 的 最 可 
能 数 。 


结果 判断 


需 氧 菌 总 数 是 指 胰 酪 大豆 腑 琼脂 培养 基 上 生长 的 总 菌落 
数 ( 包 括 真菌 菌落 数 ); 堆 菌 和 酵母 菌 总 数 是 指 沙 氏 葡萄 糖 琼 
脂 培 养 基 上 生长 的 总 菌落 数 (包括 细菌 菌落 数 ) 。 若 因 沙 氏 葡 
萄 糖 琼脂 培养 基 上 生长 的 细菌 使 霉菌 和 酵母 菌 的 计数 结果 不 
符合 微生物 限度 要 求 ， 可 使 用 含 抗生素 (如 氯 霉 素 、 庆 大 和 霉 
素 ) 的 沙 氏 葡萄 糖 琼脂 培养 基 或 其 他 选择 性 培养 基 ( 如 玫瑰 红 
钠 琼 脂 培养 基 ) 进 行 霉菌 和 酵母 菌 总 数 测定 。 使 用 选择 性 培 
养 基 时 ， 应 进行 培养 基 适 用 性 检查 。 若 采用 MPN 法 ， 测 定 
结果 为 需 氧 菌 总 数 。 

各 品种 项 下 规定 的 微生物 限度 标准 解释 如 下 : 

10:cfu， 可 接受 的 最 大 菌 数 为 20; 

10? cfu: 可 接受 的 最 大 菌 数 为 200; 

10cfu; 可 接受 的 最 大 菌 数 为 2000， 依 此 类 推 。 

若 供 试 品 的 需 氧 菌 总 数 、 和 霉菌 和 酵母 菌 总 数 的 检查 结 
果 均 符合 该 品种 项 下 的 规定 ， 判 供 试 品 符合 规定 ; 若 其 
中 任何 一 项 不 符合 该 品种 项 下 的 规定 ， 判 供 试 品 不 符合 
规定 。 


稀释 液 、 冲 洗 液 及 培养 基 


见 非 无 菌 产品 微生物 限度 检查 : 控制 菌 检查 法 (通则 
1106)。 
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1106 非 无 菌 产品 微生物 限度 
检查 : 控制 菌 检查 法 


控制 菌 检查 法 系 用 于 在 规定 的 试验 条 件 下 ， 检 查 供 试 品 
中 是 否 存在 特定 的 微生物 。 

当 本 法 用 于 检查 非 无 菌 制剂 及 其 原 、 辅 料 等 是 否 符合 相 
应 的 微生物 限度 标准 时 ， 应 按 下 列 规定 进行 检验 ， 包 括 样品 
取样 量 和 结果 判断 等 。 

供 试 品 检 出 控制 菌 或 其 他 致 病菌 时 ， 按 一 次 检 出 结果 为 
准 ， 不 再 复试 。 

供 试 液 制备 及 实验 环境 要 求 同 “ 非 无 菌 产品 微生物 限度 
检查 ， 微 生物 计数 法 (通则 1105)”。 

如 果 供 试 品 具有 抗菌 活性 ， 应 尽 可 能 去 除 或 中 和 。 供 试 
品 检查 时 ， 若 使 用 了 中 和 剂 或 灭 活 剂 ， 应 确认 有 效 性 及 对 微 
生物 无 毒性 。 

供 试 液 制备 时 如 果 使 用 了 表面 活性 剂 ， 应 确认 其 对 微 生 
物 无 毒性 以 及 与 所 使 用 中 和 剂 或 灭 活 剂 的 相 容 性 。 


培养 基 适 用 性 检查 和 控制 菌 检查 方法 
适用 性 试验 


供 试 品 控制 菌 检查 中 所 使 用 的 培养 基 应 进行 适用 性 
检查 。 

供 试 品 的 控制 菌 检查 方法 应 进行 方法 适用 性 试验 ， 以 确 
认 所 采用 的 方法 适合 于 该 产品 的 控制 菌 检查 。 

若 检验 程序 或 产品 发 生变 化 可 能 影响 检验 结果 时 ， 控 制 
菌 检查 方法 应 重新 进行 适用 性 试验 。 

和 葡 种 及 菌 液 制备 

菌 种 ”试验 用 菌株 的 传代 次 数 不 得 超过 5 代 ( 从 菌 种 保 
藏 中 心 获 得 的 干燥 菌 种 为 第 0 代 )， 并 采用 适宜 的 菌 种 保藏 
技术 进行 保存 ， 以 保证 试验 菌株 的 生物 学 特性 。 

金黄 色 葡 萄 球菌 (Staphylococcus aureus) [CMCC(B) 


软 


公关 
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26 003] 

铜绿 假 单 胞 菌 (Pseudomonas aeruginosa) ECMCC (了 B) 
10 104) 

大 肠 埃 希 菌 (Escherichia coli) [CMCC(B)44 102] 

乙 型 副 伤寒 沙门 菌 (Salmonella paratyphi B) [CMCC 
(B)50 094) 

白色 念珠 菌 (Candida albicans) [CMCC(F)98 001) 

生 孢 梭 苦 (Clostridium sporogenes) [CMCC(B)64 941) 

功 液 制备 ”将 金黄 色 葡萄 球菌 、 铜 绿 假 单 胞 菌 、 大 肠 埃 
希 菌 、 沙 门 菌 分 别 接种 于 胰 酪 大 豆 腑 液体 培养 基 中 或 在 胰 酷 
大 豆 肪 琼脂 培养 基 上 ，30 一 35 思 培养 18 一 24 小 时 ; 将 白色 
念珠 菌 接种 于 沙 氏 葡 萄 糖 琼脂 培养 基 上 或 沙 氏 葡萄 糖 液体 培 
养 基 中 ，20~25'C 培 养 2 一 3 天 ; 将 生 孢 梭 菌 接种 于 梭 菌 增 
菌 培养 基 中 置 厌 氧 条 件 下 30 一 35 了 培养 24 一 48 小 时 或 接种 
于 硫 乙 醇 酸 盐 流体 培养 基 中 30 一 35 它 培养 18 一 24 小 时 。 上 
述 培养 物 用 pH7. 0 无 菌 氯 化 钠 -蛋白 肪 缓冲 液 或 0.9% 无 菌 
氯 化 钠 溶液 制 成 适宜 浓度 的 菌 悬 液 。 

菌 液 制备 后 若 在 室温 下 放置 ， 应 在 2 小 时 内 使 用 ; 若 保 
存在 2 一 8C ， 可 在 24 小 时 内 使 用 。 生 和 孢 梭 蓝 孢子 悬 液 可 和 替 
代 新 鲜 的 菌 悬 液 ， 孢 子 悬 液 可 保存 在 2 一 8C ， 在 验证 过 的 
贮存 期 内 使 用 。 

阴性 对 照 

为 确认 试验 条 件 是 否 符合 要 求 ， 应 进行 阴性 对 照 试 验 ， 
阴性 对 照 试验 应 无 菌 生长 。 如 阴性 对 照 有 菌 生长 ， 应 进行 偏 
差 调查 。 

培养 基 适 用 性 检查 

控制 菌 检查 用 的 成 品 培养 基 、 由 脱水 培养 基 或 按 处 方 配 
制 的 培养 基 均 应 进行 培养 基 的 适用 人 性 检查 。 

控制 菌 检查 用 培养 基 的 适用 性 检查 项 目 包 括 促 生长 能 
力 、 抑 制 能 力 及 指示 特性 的 检查 。 各 培养 基 的 检查 项 目 及 所 
用 的 菌株 见 表 1。 


表 1 控制 菌 检查 用 培养 基 的 促 生 长 能 力 、 抑 制 能 力 和 指示 特性 


ET 和 ET 
耐 胆 盐 革 兰 阴性 菌 肠 道 菌 增 菌 液体 培养 基 促 生 长 能 力 大 肠 埃 希 菌 、 铜 绿 假 单 胞 菌 
抑制 能 力 金黄 色 葡 萄 球菌 
紫红 胆 盐 葡萄 糖 琼 脂 培 养 基 促 生长 能 力 十 指示 特性 大 肠 埃 希 菌 、 锅 绿 假 单 胞 菌 
大 肠 埃 希 菌 麦 康凯 液体 培养 基 促 生 长 能 力 大 肠 埃 希 菌 
抑制 能 力 金黄 色 葡 萄 球菌 
麦 康 凯 琼 脂 培 养 基 促 生长 能 力 十 指示 特性 大 上 肠 埃 希 菌 
沙门 菌 RYV 沙门 菌 增 菌 液体 培养 基 促 生 长 能 力 乙 型 副 伤 寒 沙 门 菌 
抑制 能 力 金黄 色 葡 萄 球菌 
木 糖 赖 氨 酸 脱氧 胆 酸 盐 琼脂 培养 基 促 生 长 能 力 十 指示 特性 乙 型 副 伤 寒 沙 门 菌 
三 糖 铁 琼脂 培养 基 指示 能 力 乙 型 副 伤 寒 沙 门 菌 
铜绿 假 单 胞 菌 省 化 十 六 烷 基 三 甲 锐 琼脂 培养 基 促 生长 能 力 铜绿 假 单 胞 菌 
抑制 能 力 大 肠 埃 希 菌 
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续 表 
ET 证 半 TT 
金黄 色 荀 萄 球 苗 甘露 醇 氯 化 钠 琼 脂 培养 基 促 生 长 能 力 十 指示 特性 金黄 色 葡 萄 球菌 
| me 大 肠 埃 希 菌 
检 菌 梭 菌 增 菌 培养 基 促 生长 能 力 生 孢 检 菌 
哥伦比亚 琼脂 培养 基 促 生长 能 力 生 孢 检 菌 
白色 念珠 菌 沙 氏 葡萄 糖 液体 培养 基 促 生 长 能 力 白色 念珠 菌 
沙 氏 葡萄 糖 琼脂 培养 基 促 生长 能 力 十 指示 特性 白色 念珠 菌 
念珠 菌 显 色 培养 基 促 生长 能 力 十 指示 能 力 白色 念珠 菌 
抑制 能 力 大 肠 埃 希 菌 
液体 培养 基 促 生长 能 力 检查 分别 接种 不 大 于 100cfu 的 如 果 经 过 试验 确证 供 试 品 对 试验 菌 的 抗菌 作用 无 法 消 


试验 菌 ( 表 1) 于 被 检 培 养 基 和 对 照 培养 基 中 ， 在 相应 控制 菌 
检查 规定 的 培养 温度 及 不 大 于 规定 的 最 短 培养 时 间 下 培养 ， 
与 对 照 培 养 基 管 比较 ， 被 检 培 养 基 管 试 验 菌 应 生长 良好 。 

固体 培养 基 促 生长 能 力 检查 ”用 涂 布 法 分 别 接种 不 大 于 
100cfu 的 试验 菌 ( 表 1) 于 被 检 培 养 基 和 对 照 培养 基 平 板 上 ， 
在 相应 控制 菌 检查 规定 的 培养 温度 及 不 大 于 规定 的 最 短 培养 
时 间 下 培养 ， 被 检 培 养 基 与 对 照 培养 基 上 生长 的 菌落 大 小 、 
形态 特征 应 一 致 

培养 基 抑 制 能 力 检 查 ”接种 不 少 于 100cfu 的 试验 菌 ( 表 
1 于 被 检 培 养 基 和 对 照 培养 基 中 ， 在 相应 控制 菌 检查 规定 的 
培养 温度 及 不 小 于 规定 的 最 长 培养 时 间 下 培养 ， 试 验 菌 应 不 
得 生长 。 

培养 基 指 示 特 性 检查 ”用 涂 布 法 分 别 接种 不 大 于 100cfu 
的 试验 菌 ( 表 1) 于 被 检 培 养 基 和 对 照 培养 基 平板 上 ， 在 相应 
控制 菌 检查 规定 的 培养 温度 及 不 大 于 规定 的 最 短 培养 时 间 下 
培养 ， 被 检 培 养 基 上 试验 菌 生长 的 菌落 大 小 、 形 态 特 征 、 指 
示 剂 反应 情况 等 应 与 对 照 培养 基 一 致 。 

控制 菌 检查 方法 适用 性 试验 

供 试 液 制 备 ” 按 下 列 “ 供 试 品 检查 ”中 的 规定 制备 供 
试 液 。 

试验 菌 ”根据 各 品种 项 下 微生物 限度 标准 中 规定 检查 的 
控制 菌 选 择 相应 试验 菌株 ， 确 认 耐 胆 盐 革 兰 阴性 菌 检查 方法 
时 ,采用 大 肠 埃 希 菌 和 铜绿 假 单 胞 菌 为 试验 菌 。 

适用 性 试验 ” 按 控制 菌 检查 法 取 规 定量 供 试 液 及 不 大 于 
100cfu 的 试验 菌 接 和 人 规定 的 培养 基 中 ; 采用 薄膜 过 滤 法 时 ， 
取 规 定量 供 试 液 ， 过 滤 ， 冲 洗 ， 在 最 后 一 次 冲洗 液 中 加 入 试 
验 菌 ， 过 滤 后 ， 注 人 规定 的 培养 基 或 取出 滤 膜 接 人 规定 的 培 
养 基 中 。 依 相应 的 控制 菌 检查 方法 ， 在 规定 的 温度 和 最 短 时 
间 下 培养 ， 应 能 检 出 所 加 试验 菌 相应 的 反应 特征 。 

结果 判断 上 述 试验 若 检 出 试验 菌 ， 按 此 供 试 液 制 备 法 
和 控制 菌 检查 方法 进行 供 试 品 检查 ; 若 未 检 出 试验 菌 ， 应 消 
除 供 试 品 的 抑 菌 活性 [ 见 非 无 菌 产品 微生物 检查 : 微生物 计 
数 法 (通则 1105) 中 的 “抗菌 活性 的 去 除 或 灭 活 ”]， 并 重新 
进行 方法 适用 性 试验 。 
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除 ， 可 认为 受 抑 制 的 微生物 不 易 存 在 于 该 供 试 品 中 ， 选 择 抑 
菌 成 分 消除 相对 彻底 的 方法 进行 供 试 品 的 检查 。 


供 试 品 检 查 


供 试 品 的 控制 菌 检查 应 按 经 方法 适用 性 试验 确认 的 方法 
进行 。 

阳性 对 照 试验 ”阳性 对 照 试 验方 法 同 供 试 品 的 控制 菌 检 
查 ， 对 照 菌 的 加 量 应 不 大 于 100cfu。 阳 性 对 照 试 验 应 检 出 相 
应 的 控制 菌 。 

阴性 对 照 试验 ”以 稀释 剂 代替 供 试 液 照 相应 控制 菌 检 查 
法 检查 ， 阴 性 对 照 试 验 应 无 菌 生 长 。 如 果 阴 性 对 照 有 菌 生 
长 ， 应 进行 偏差 调查 。 

耐 胆 盐 革 兰 阴性 蕊 (Bile-Tolerant Gram-Negative Bacteria) 

供 试 滚 制备 和 预 培 养 ” 取 供 试 品 ， 用 胰 栈 大 豆 肪 液体 培 
养 基 作为 稀释 剂 照 “ 非 无 菌 产 品 微生物 限度 检查 ， 微生物 计数 
法 (通则 1105)” 制 成 1 : 10 供 试 液 ， 混 匀 ， 在 20~25'C 培 养 ， 
培养 时 间 应 使 供 试 品 中 的 细菌 充分 恢复 但 不 增殖 ( 约 2 小 时 ) 。 

定性 试验 

除 另 有 规定 外 ， 取 相当 于 lg 或 lml 供 试 品 的 上 述 预 培养 
物 接种 至 适宜 体积 (经 方法 适用 性 试验 确定 )? 肠 道 菌 增 菌 液体 
培养 基 中 ，30 一 35 欠 培养 24 一 48 小 时 后 ， 划 线 接种 于 紫红 胆 
盐 葡 萄 糖 琼脂 培养 基 平 板 上 ，30 一 35 培 养 18 一 24 小 时 。 如 
果 平 板 上 无 菌落 生长 ， 判 供 试 品 未 检 出 耐 胆 盐 革 兰 阴性 菌 。 

定量 试验 

选择 和 分 离 培养 取 相 当 于 0.1g、0.01g 和 0. 001g( 或 
0. 1ml、0. 01ml 和 0. 001ml) 供 试 品 的 预 培 养 物 或 其 稀释 液 
分 别 接种 至 适宜 体积 (经 方法 适用 性 试验 确定 7 肠 道 历 增 菌 液 
体 培 养 基 中 ，30 一 35 人 培养 24 一 48 小 时 。 上 述 每 一 培养 物 
分 别 划 线 接种 于 紫红 胆 盐 葡萄 糖 琼脂 培养 基 平 板 上 ，30 一 
35 尼 培养 18 一 24 小 时 。 

结果 判断 ” 若 紫 红 胆 盐 葡 萄 糖 琼脂 培养 基 平 板 上 有 菌落 
生长 ， 则 对 应 培养 管 为 阳性 ， 否 则 为 阴性 。 根 据 各 培养 管 检 
查 结果 ， 从 表 2 查 1g 或 lml 供 试 品 中 含有 耐 胆 盐 革 兰 阴性 
菌 的 可 能 菌 数 。 
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表 2 耐 胆 盐 革 兰 阴 性 菌 的 可 能 菌 数 (N) 


各 供 试 品 量 的 检查 结果 


0. 01g 或 0.01ml|0. 001g 或 0. 001ml 


10:<N<103 


每 1g( 或 1ml) 
供 试 品 中 可 能 的 
菌 数 cfu 


0.1g 或 0.1ml 


N>10’ 


十 十 十 


一 10<N<10? 


N=10 


注 : (1) 十 代表 紫红 胆 盐 葡萄 糖 琼 脂 平板 上 有 菌落 生长 ， 一 代表 
紫红 胆 盐 葡萄 糖 琼 脂 平板 上 无 菌落 生长 。 

(2) 若 供 试 品 量 减少 10 倍 ( 如 0.01lg 或 0.01ml，0, 001g 或 
0.001ml，0. 0001g 或 0. 0001ml) ， 则 每 1g( 或 1ml) 供 试 品 中 可 能 的 
菌 数 (N) 应 相应 增加 10 倍 。 


大 肠 埃 希 苗 {Escherichia coli) 

供 试 液 制备 和 增 菌 培 养 ” 取 供 试 品 ， 照 “ 非 无 菌 产 品 微 
生物 限度 检查 : 微生物 计数 法 (通则 1105)” 制 成 1: 10 供 
试 液 。 取 相当 于 lg 或 1ml 供 试 品 的 供 试 液 ， 接 种 至 适宜 体 
积 (经 方法 适用 性 试验 确定 ) 的 胰 酷 大 豆 肛 液体 培养 基 中 ， 混 
匀 ，30~35 了 培养 18 一 24 小 时 。 

选择 和 分 离 培 养 ” 了 到 上 述 培养 物 1mi 接种 至 100ml 麦 康 
凯 液体 培养 基 中 ，42 一 44C 培 养 24 一 48 小 时 。 取 麦 康凯 液 
体 培 养 物 划 线 接种 于 麦 康凯 琼脂 培养 基 平 板 上 ，30~35C 培 
养 18~72 小 时 。 

结果 判断 ” 若 麦 康凯 琼脂 培养 基 平 板 上 有 菌落 生长 ， 
应 进行 分 离 、 纯 化 及 适宜 的 鉴定 试验 ,确证 是 否 为 大 肠 
埃 希 菌 ; 若 麦 康凯 琼脂 培养 基 平 板 上 没有 菌落 生长 ， 或 
虽 有 菌落 生长 但 鉴定 结果 为 阴性 ， 判 供 试 品 未 检 出 大 上 肠 
埃 希 菌 。 

沙门 菌 {Salmonella) 

供 试 液 制 备 和 增 菌 培养 ” 取 10g 或 10ml 供 试 品 直 接 或 
处 理 后 接种 至 适宜 体积 (经 方法 适用 性 试验 确定 ) 的 胰 酪 大 
豆 及 液体 培养 基 中 ， 混 匀 ，30~35 忆 培养 18 一 24 小 时 。 

选择 和 分 离 培 养 取 上 述 培养 物 0.1ml 接种 至 10ml 
RV 沙门 增 菌 液体 培养 基 中 ，30 一 35C 培 养 18 一 24 小 时 。 
取 少 量 RV 沙门 菌 增 菌 液 体 培养 物 划 线 接 种 于 木 糖 赖 氨 酸 
脱氧 胆 酸 盐 琼脂 培养 基 平 板 上 ，30 一 35C 培养 18 一 48 
小 时 。 

沙门 菌 在 木 糖 赖 氨 酸 脱氧 胆 酸 盐 琼 脂 培养 基 平 板 上 生长 
良好 ， 菌 落 为 淡 红 色 或 无 色 、 透 明 或 半 透 明 、 中 心 有 或 无 黑 
色 。 用 接种 针 挑选 疑似 菌落 于 三 糖 铁 琼脂 培养 基 高 层 斜 面 上 
进行 斜面 和 高 层 穿刺 接种 ， 培 养 18 一 24 小 时 ， 或 采用 其 他 
适宜 方法 进一步 鉴定 。 

结果 判断 ” 若 木 糖 赖 氨 酸 脱氧 胆 酸 盐 琼脂 培养 基 平 板 上 
有 疑似 菌落 生长 ， 且 三 糖 铁 琼脂 培养 基 的 斜面 为 红色 、 底 层 
为 黄色 ， 或 斜面 黄色 、 底 层 黄色 或 黑色 ， 应 进一步 进行 适宜 
的 鉴定 试验 ， 确 证 是 否 为 沙门 菌 。 如 果 平 板 上 没有 菌落 生 
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长 ,或 虽 有 菌落 生长 但 鉴定 结果 为 阴性 ,或 三 糖 铁 琼脂 培养 
基 的 斜面 未 见 红色 、 底 层 末 见 黄色 ; 或 斜面 黄色 、 底层 未 见 
黄色 或 黑色 ， 判 供 试 品 未 检 出 沙门 菌 。 

铜绿 假 单 胞 苦 ( Pseudomonras aeruginosa ) 

供 试 液 制备 和 增 菌 培养 ” 取 供 试 品 ， 照 “ 非 无 菌 产品 微 
生物 限度 检查 : 微生物 计数 法 (通则 1105)” 制 成 1: 10 供 
试 液 。 取 相当 于 lg 或 lml 供 试 品 的 供 试 液 ， 接 种 至 适宜 体 
积 ( 经 方法 适用 性 试验 确定 的 ) 的 胰 酪 大 豆 肪 液体 培养 基 中 ， 
混 匀 。30 一 35 尺 培养 18 一 24 小 时 。 

选择 和 分 离 培养 ” 取 上 述 培养 物 划 线 接种 于 省 化 十 六 烷 
基 三 甲 铵 琼脂 培养 基 平 板 上 ，30~35'C 培 养 18 一 72 小 时 。 

取 上 述 平板 上 生长 的 菌落 进行 氧化 酶 试验 ， 或 采用 其 他 
适宜 方法 进一步 鉴定 。 

氰 化 酶 试验 ”将 洁净 滤纸 片 置 于 平生 内 ， 用 无 菌 玻 棱 取 
上 述 平板 上 生长 的 菌落 涂 于 滤纸 片上 ， 滴 加 新 配制 的 1% 二 
盐酸 N,N- 二 甲 基 对 葵 二 胺 试 液 ， 在 30 秒 内 车 培养 物 呈 粉 
红色 并 逐渐 变 为 紫红 色 为 氧化 酶 试验 阳性 ， 和 否则 为 阴性 。 

结果 判断 ” 若 溴 化 十 六 烷 基 三 甲 贸 琼脂 培养 基 平板 上 有 
菌落 生长 ， 且 氧化 酶 试验 阳性 ， 应 进一步 进行 适宜 的 鉴定 试 
验 ， 确 证 是 否 为 铜绿 假 单 胞 菌 。 如 果 平 板 上 没有 菌落 生长 ， 
或 虽 有 菌落 生长 但 鉴定 结果 为 阴性 ， 或 氧化 酶 试验 阴性 ， 判 
供 试 品 未 检 出 铜绿 假 单 胞 菌 。 

金黄 色 葡 萄 球菌 (Staphylococcus aureus ) 

供 试 液 制备 和 增 菌 培养 ” 取 供 试 品 ， 照 “ 非 无 菌 产品 微 
生物 限度 检查 : 微生物 计数 法 (通则 1105)” 制 成 1 : 10 供 
试 液 。 取 相当 于 1g 或 1ml 供 试 品 的 供 试 液 ， 接 种 至 适宜 体 
积 ( 经 方法 适用 性 试验 确定 ) 的 胰 酪 大 豆 腑 液体 培养 基 中 ， 混 
句 。30 一 35 人 培养 18 一 24 小 时 。 

选择 和 分 离 培养 ” 取 上 述 培养 物 划 线 接种 于 甘露 醇 握 化 
钠 琼 脂 培养 基 平 板 上 ，30 一 35 辫 培养 18 一 72 小 时 。 

结果 判断 ”车 甘露 醇 毛 化 钠 琼脂 培养 基 平板 上 有 黄色 菌 
落 或 外 周 有 黄 色 环 的 白色 菌落 生长 ， 应 进行 分 离 、 纯 化 及 适 
宜 的 鉴定 试验 ， 确 证 是 否 为 金黄 色 葡 葡 球菌 ; 若 平板 上 没有 
与 上 述 形态 特征 相符 或 疑似 的 菌落 生长 ， 或 虽 有 相符 或 疑似 
的 菌落 生长 但 鉴定 结果 为 阴性 ， 判 供 试 品 未 检 出 金黄 色 葡萄 
球菌 。 

权 苗 (Ciosiridia ) 

供 试 液 制备 和 热处理 ” 取 供 试 品 ， 照 “ 非 无 菌 产品 微 生 
物 限度 检查 : 微生物 计数 法 (通则 1105)” 制 成 1 : 10 供 试 
液 。 取 相当 于 lg 或 1ml 供 试 品 的 供 试 液 2 份 ， 其 中 1 份 置 
80C 保 温 10 分 钟 后 迅速 冷却 。 

增 菌 、 选 择 和 分 离 培养 ”将 上 述 2 份 供 试 液 分 别 接种 至 
适宜 体积 (经 方法 适用 性 试验 确定 ) 的 梭 菌 增 菌 培 养 基 中 ， 置 
厌 氧 条 件 下 30 一 35 它 培养 48 小 时 。 取 上 述 每 一 培养 物 少 
量 ， 分 别 涂抹 接种 于 哥伦比亚 琼脂 培养 基 平 板 上 ， 置 厌 氧 条 
件 下 30 一 35 人 培养 48 一 72 小 时 。 

过 氧化 氨 酶 试验 ” 取 上 述 平板 上 生长 的 菌落 ， 置 洁净 玻 
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片上 ， 滴 加 3% 过 氧化 氢 试 液 ， 若 菌落 表面 有 气泡 产生 ， 为 
过 氧化 氢 酶 试验 阳性 ， 否 则 为 阴性 。 

结果 判断 ” 若 再 伦比 亚 琼 脂 培 养 基 平板 上 有 上 厌 氧 杆菌 生 
长 (有 或 无 芽孢 )， 且 过 氧化 氢 酶 反应 阴性 的 ， 应 进一步 进行 
适宜 的 鉴定 试验 ， 确 证 是 否 为 梭 菌 ， 如 果 哥 伦比 亚 琼脂 培养 
基 平 板 上 没有 厌 氧 杆菌 生长 ， 或 虽 有 相符 或 疑似 的 菌落 生长 
但 鉴定 结果 为 阴性 ， 或 过 氧化 氢 酶 反应 阳性 ， 判 供 试 品 未 检 
出 梭 菌 。 

和 白色 念珠 菌 (Candida albicans) 

供 试 液 制备 和 增 戎 培养 ” 取 供 试 品 ， 照 “ 非 无 菌 产品 微 
生物 限度 检查 : 微生物 计数 法 (通则 1105)” 制 成 1 : 10 供 
试 液 。 取 相当 于 1g 或 iml 供 试 品 的 供 试 液 ， 接 种 至 适宜 体 
积 ( 经 方法 适用 性 试验 确定 ) 的 沙 氏 葡萄 糖 液 体 培 养 基 中 ， 混 
勾 ，30 一 35 人 培养 3 一 5 天 。 

选择 和 分 离 ” 取 上 述 预 培养 物 划 线 接种 于 沙 氏 葡萄 糖 琼 
脂 培养 基 平 板 上 ，30 一 35 尼 培养 24 一 48 小 时 。 

白色 念珠 菌 在 沙 氏 葡萄 糖 琼脂 培养 基 上 生长 的 菌落 旺 
乳白 色 ， 偶 见 淡 黄色 ， 表 面 光 滑 有 浓 酵 母 气味 ， 培 养 时 间 
稍 和 久 则 菌落 增 大 ， 颜 色 变 深 、 质 地 变 硬 或 有 皱 袜 。 挑 取 疑 
似 菌 落 接种 至 念珠 菌 显 色 培 养 基 平板 上 ， 培 养 24 一 48 小 时 
《必要 时 延长 至 72 小 时 ), 或 采用 其 他 适宜 方法 进一步 
鉴定 。 

结果 判断 ” 若 沙 氏 葡 萄 糖 琼脂 培养 基 平 板 上 有 疑似 菌落 
生长 ， 且 疑似 菌 在 念珠 菌 显 色 培 养 基 平 板 上 生长 的 菌落 呈 阳 
性 反应 ， 应 进一步 进行 适宜 的 鉴定 试验 ， 确 证 是 否 为 白色 念 
珠 菌 ， 若 沙 氏 葡萄 糖 琼脂 培养 基 平 板 上 没有 菌落 生长 ， 或 虽 
有 菌落 生长 但 鉴定 结果 为 阴性 ， 或 疑似 菌 在 念珠 菌 显 色 培养 
基 平 板 上 生长 的 菌落 呈 阴 性 反应 ， 判 供 试 品 未 检 出 白色 念 
珠 菌 。 


稀释 液 


稀释 液 配制 后 ， 应 采用 验证 合格 的 灭 菌 程序 灭 菌 。 

1. pH7. 0 无 菌 毛 化 钠 -蛋白 脉 缓冲 液 ” 照 无 菌 检查 法 ( 通 
则 1101) 制 备 。 

2. pH6. 8 无 菌 磷酸 盐 缓 冲 液 、pH7.2 无 菌 磷 酸 盐 缓冲 
液 、pH7.6 无 菌 磷酸 盐 缓 冲 液 轨 缓 冲 液 (通则 8004) 配 制 
后 ， 过 滤 ， 分 装 ， 灭 菌 。 

如 需要 ， 可 在 上 述 稀释 液 灭 菌 前 或 灭 菌 后 加 入 表面 活性 
剂 或 中 和 剂 等 。 

3. 0. 9% 无 菌 所 化 钠 溶液 ” 取 毛 化 钠 9. 0g， 加 水 溶解 使 
成 1000ml， 过 滤 ， 分 装 ， 灭 菌 。 


培养 基 及 其 制备 方法 


培养 基 可 按 以 下 处 方 制备 ， 也 可 使 用 按 该 处 方 生产 的 符 
合 要 求 的 脱水 培养 基 。 配 制 后 ， 应 按 验证 过 的 高 压 灭 菌 程序 
灭 菌 。 
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1. 胰 栈 大 豆 肪 液体 培养 基 (TSB)、 胰 酷 大 豆 肪 琼脂 培养 
基 (TSA)、 沙 氏 葡 萄 糖 液体 培养 基 (SDB) 

照 无 菌 检查 法 (通则 1101) 制 备 。 

2. 沙 氏 葡萄 糖 琼脂 培养 基 (SDA) 

时 无 菌 检查 法 (通则 1101) 制 备 。 如 使 用 含 抗生素 的 沙 
氏 葡 萄 糖 琼 脂 培 养 基 ， 应 确认 培养 基 中 所 加 的 抗生素 量 不 影 
响 供 试 品 中 霉菌 和 酵母 菌 的 生长 。 

3. 马铃薯 葡萄 糖 琼脂 培养 基 (PDA) 
马 铃 蓝 ( 去 皮 ) 200g 琼脂 14.0g 
葡萄 糖 20. 0g 水 1000ml 

取 马 铃 暮 ， 切 成 小 块 ， 加 水 1000ml， 煮 沸 20 一 30 分 
钟 ， 用 6 一 8 层 纱布 过 滤 ， 取 滤液 补水 至 1000ml， 调节 pH 
使 灭 菌 后 在 25C 的 pH 值 为 5.6 土 0.2， 加 入 琼脂 ， 加 热 溶 
化 后 ， 再 加 入 葡萄 糖 ， 摇 匀 ， 分 装 ， 灭 菌 。 

4. 玫瑰 红 钠 琼脂 培养 基 


典 5.0g 玫瑰 红 钠 0. 0133g 
葡萄 糖 10. 0g 琼脂 14. 0g 
磷酸 二 氢 钙 1.0g 水 1000m] 
硫酸 镁 0.5g 


除 葡 萄 糖 、 玫 瑰 红 钠 外 ， 取 上 述 成 分 ， 混 合 ， 微 温 溶 
解 ， 加 入 葡萄 糖 、 玫 瑰 红 钠 ， 播 匀 ， 分 装 ， 灭 菌 。 

5. 硫 乙 醇 酸 盐 流 体 培 养 基 

照 无 菌 检查 法 (通则 1101) 制 备 。 

6. 肠 道 菌 增 菌 液体 培养 基 


明胶 胰 酶 水 解 物 10. 0g 二 水 合 磷酸 毛 二 钠 8. 0g 
牛 胆 盐 20. 0g 亮 绿 15mg 
葡萄 糖 5.0g 水 1000ml 
磷酸 二 氢 钾 2. 0g 


除 葡萄 糖 、 亮 绿 外 ， 取 上 述 成 分 ， 混 合 ， 微 温 溶 解 ， 调 
节 pH 使 加 热 后 在 25C 的 pH 值 为 7.2 士 0.2， 加 入 葡萄 糖 、 
亮 绿 ， 加 热 至 100'C 30 分 钟 ， 立 即 冷 却 。 

7. 紫红 胆 盐 葡萄 糖 琼脂 培养 基 


酵母 浸出 粉 3. 0g 中 性 红 30mg 
明胶 胰 酶 水 解 物 7.0g 结晶 紫 2mg 
脱氧 胆 酸 钠 1.5g 琼脂 15. 0g 
葡萄 糖 10. 0g 水 1000ml 
氧化 钠 5. 0g 


除 葡 萄 糖 、 中 性 红 、 结 晶 紫 、 琼 脂 外 ， 取 上 述 成 分 ， 混 
合 ， 微 温 溶解 ， 调 节 pH 使 加 热 后 在 25C 的 pH 值 为 7.4 士 
0.2。 加 入 葡萄 糖 、 中 性 红 、 结 晶 紫 、 琼 脂 ， 加 热 疼 沸 ( 不 能 
在 高 压 灭 菌 器 中 加 热 ) 。 

8. 麦 康凯 液体 培养 基 


明胶 胰 酶 水 解 物 20. 0g 演 甲 酚 紫 10mg 
乳糖 10. 0g 水 1000mli 
牛 胆 盐 5.0g 


除 乳 糖 、 溴 甲 酚 紫 外 ， 取 上 述 成 分 ， 混 合 ， 微 温 溶 解 ， 
调节 pH 使 灭 菌 后 在 25 名 的 pH 值 为 7.3 土 0.2， 加 入 乳糖 、 
溴 甲 酚 紫 ， 分 装 ， 灭 菌 。 
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9. 麦 康凯 琼脂 培养 基 
明胶 胰 酶 水 解 物 17. 0g 中 性 红 30. 0mg 
腑 3.0g 结晶 紫 lmg 
乳糖 10. 0g 琼脂 13. 5g 
脱氧 胆 酸 钠 1.5g 水 1000ml 
气 化 钠 5. 0g 


除 乳糖 、 中 性 红 、 结 晶 紫 、 琼 脂 外 ， 取 上 述 成 分 ， 混 
合 ， 微 温 溶 解 ， 调 节 pH 使 灭 菌 后 在 25C 的 pH 值 为 7.1 土 
0.2， 加 入 乳糖 、 中 性 红 、 结 晶 紫 、 琼 脂 ， 加 热 煮 沸 1 分 钟 ， 
并 不 断 振 播 ， 分 装 ， 灭 菌 。 

10. RV 沙门 菌 增 菌 液体 培养 基 


大 豆 肪 4. 5g 六 水 合 氯化镁 29. 0g 
氧化 钠 8.0g 孔 淮 绿 36mg 
磷酸 毛 二 钙 0. 4g 水 1000ml 
磷酸 二 氢 钾 0. 6g 


除 孔 省 绿 外 ， 取 上 述 成 分 ， 混合 ， 微 温 溶 解 ， 调 节 pH 
使 灭 菌 后 在 25C 的 pH 值 为 5.2 士 0.2。 加 入 孔雀 绿 ， 分 装 ， 
灭 菌 ， 灭 菌 温度 不 能 超过 115C。 

11. 木 糖 赖 氮 酸 脱毛 胆 酸 盐 琼脂 培养 基 


酵母 浸出 粉 3. 0g 氢化 钠 5. 0g 
L- 赖 氨 酸 5. 0g 硫 代 硫酸 钠 6. 8g 
木 糖 3.5g 枸 柏 酸 铁 匀 0. 8g 
乳糖 7. 5g 酚 红 80mg 
蔗糖 7.5g 琼脂 13. 5g 
脱氧 胆 酸 钠 2.5g 水 1000ml 


除 三 种 糖 、 酚 红 、 琼 脂 外 ， 取 上 述 成 分 ， 混 合 ， 微 温 溶 
解 ， 调 节 pH 使 加 热 后 在 25 的 pH 值 为 7.4 士 0.2， 加 入 三 
种 糖 、 酚 红 、 了 琼脂 ， 加 热 至 沸腾 ， 冷 至 50CC 倾注 平 血 (不 能 


在 高 压 灭 菌 器 中 加 热 ) 。 
12. 三 糖 铁 琼 脂 培养 基 (TSI) 

腺 20. 0g 硫酸 亚 铁 0. 2g 
牛肉 浸出 粉 5. 0g 硫 代 硫酸 钠 0. 2g 
乳糖 10. 0g 0.2% 酚 磺 酸 

蔗糖 10. 0g 指示 液 12. 5ml 
葡萄 糖 1.0g 琼脂 12.0g 
氧化 钠 5. 0g 水 1000ml 


除 三 种 糖 、0. 2% 酚 磺 栈 指示 液 、 琼 脂 外 ， 取 上 述 成 分 ， 
混合 ， 微 温 溶解 ， 调 节 pH 使 灭 菌 后 在 25C 的 pH 值 为 7.3 
士 0.1， 加 入 了 琼脂， 加 热 溶化 后 ， 再 加 入 其 余 各 成 分 ， 播 匀 ， 
分 装 ， 灭 菌 ， 制 成 高 底层 (2 一 3cm) 短 斜面 。 

13. 澳 化 十 六 烷 基 三 甲 锐 琼 脂 培 养 基 


明胶 胰 酶 水 解 物 20. 0g 省 化 十 六 烷 基 

握 化 镁 1.4g 三 甲 匀 0. 3g 
硫酸 钾 10. 0g 琼脂 13. 6g 
甘油 10ml 水 1000ml 


除 琼脂 外 ， 取 上 述 成 分 ， 混合， 微 温 溶解 ， 调 节 pH 使 
灭 菌 后 在 25'C 的 pH 值 为 7.4 士 0.2， 加 入 琼脂 ， 加 热 煮沸 1 
分 钟 ， 分 装 ， 灭 菌 。 
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14. 甘露 醇 氧化 钠 琼脂 培养 基 


胰 酷 肪 5.0g 氧化 钠 75. 0g 
动物 组 织 胃 和 蛋白 酚 红 25mg 

酶 水 解 物 5. 0g 琼脂 15. 0g 
牛肉 浸出 粉 1.0g 水 1000ml 
D- 甘 露 醇 10. 0g 


除 甘 露 醇 、 酚 红 、 琼 脂 外 ， 取 上 述 成 分 ， 混合 ， 微 温 溶 
解 ， 调 节 pH 使 灭 菌 后 在 25 的 pH 值 为 7.4 士 0.2， 加 热 并 
振 摇 ， 加 入 甘露 醇 、 酚 红 、 了 琼脂， 煮沸 1 分 钟 ， 分 装 ， 
灭 菌 。 

15. 权 菌 增 菌 培养 基 


腑 10.0g 盐酸 半 胱 氨 酸 0. 5g 
牛肉 浸出 粉 10.0g 乙酸 钠 3. 0g 
命 母 浸出 粉 3. 0g 氧化 钠 5.0g 
可 溶性 淀粉 1.0g 琼脂 0.5g 
葡萄 糖 5. 0g 水 1000ml 


除 葡萄 糖 外 ， 取 上 述 成 分 ， 混 合 ， 加 热 煮 沸 使 溶解 ， 并 
不 断 搅拌 。 如 需要 ， 调 节 pH 使 灭 菌 后 在 25C 的 pH 值 为 
6. 8 士 0.2。 加 入 葡萄 糖 ， 混 匀 ， 分 装 ， 灭 菌 。 

16. 哥伦比亚 琼脂 培养 基 


胰 酷 肪 10. 0g 氧化 钠 5.0g 
肉 胃 和 蛋白酶 水 解 物 5. 0g 琼脂 10. 0 一 15. 0g 
心 胰 酶 水 解 物 3.0g 〈 依 凝固 力 ) 
酵母 浸出 粉 5. 0g 水 1000ml 
玉米 淀粉 1.0g 


除 琼 脂 外 ， 取 上 述 成 分 ， 混 合 ， 加 热 煮 淖 使 溶解 ， 并 不 
断 搅拌 。 如 需要 ， 调 节 pH 使 灭 菌 后 在 25C 的 pH 值 为 7.3 
土 0.2， 加 入 琼脂 ， 加 热 深 化， 分 装 ， 灭 菌 。 如 有 必要 ， 灭 
菌 后 ， 冷 至 45 一 50C 加 入 相当 于 20mg 庆 大 和 霉 素 的 无 菌 硫酸 
庆 大 霉 素 ， 混 匀 ， 倾 注 平 严 。 

17. 念珠 菌 显 色 培 养 基 


腑 10. 2g 琼脂 15g 
所 器 素 0. 5g 水 1000ml 
色素 22. 0g 


除 琼 脂 外 ， 取 上 述 成 分 ， 混合， 微 温 溶解 ， 调 节 pH 使 
加 热 后 在 25C 的 pH 值 为 6.3 土 0.2。 滤 过 ， 加 入 琼脂 ， 加 
热 煮 汕 ， 不 断 搅拌 至 琼脂 完全 溶解 ， 倾 注 平 严 。 
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非 无 菌 药品 的 微生物 限度 标准 是 基于 药品 的 给 药 途径 和 
对 患者 健康 潜在 的 危害 以 及 药品 的 特殊 性 而 制订 的 。 药 品 生 
产 、 贮 存 、 销 售 过 程 中 的 检验 ， 药 用 原料 、 畏 料及 中 药 提取 
物 的 检验 ， 新 药 标 准 制订 ， 进 口 药品 标准 复核 ， 考 察 药品 质 
量 及 仲裁 等 ， 除 另 有 规定 外 ， 其 微生物 限度 均 以 本 标准 为 
依据 。 
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1. 制剂 通则 、 品 种 项 下 要 求 无 菌 的 及 标示 无 菌 的 制剂 2. 用 于 手术 、 严 重 烧伤 、 严 重创 伤 的 局 部 给 药 制剂 
和 原 辅 料 应 符合 无 菌 检查 法 规定 。 
应 符合 无 菌 检查 法 规定 。 3. 非 无 菌 化 学 药品 制剂 、 生 物 制品 制剂 、 不 含 药材 原 


粉 的 中 药 制剂 的 微生物 限度 标准 见 表 1。 


表 1 非 无 菌 化 学 药品 制剂 、 生 物 制品 制剂 、 不 含 药材 原 粉 的 中 药 制剂 的 微生物 限度 标准 


需 氧 菌 总 数 霉菌 和 酵母 菌 总 数 
给 让 
给 药 途 径 (cfu/g、cfu/ml 或 cfu/10cm?) |《cfu/g、cfu/ml 或 cfu/10cm?) 控制 菌 


口服 给 药 ? 
固体 制剂 103 102 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 (1g 或 lml); 含 脏 器 提取 物 的 
液体 制剂 102 101 制剂 还 不 得 检 出 沙门 菌 (10g 或 10ml) 
只 腔 芋 度 给 药 制 刑 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 、 金 黄色 葡萄 球菌 、 铜 绿 假 
齿 眼 给 药 制剂 10? 9 单 胞 菌 (lg、1ml 或 10em?) 
鼻 用 制剂 . 
耳 用 制剂 师 se 不 得 检 出 金黄 色 葡萄 球菌 、 铜 绿 假 单 胞 菌 (1g、 
皮肤 给 药 制剂 lml 或 10cm?) 
呼吸 道 吸入 给 药 制剂 10 101 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 、 金 黄色 葡萄 球菌 、 铜 绿 候 
单 胞 菌 、 耐 胆 盐 革 兰 阴性 菌 (lg 或 1ml) 
阴道 、 尿 道 给 药 制剂 10? 10: 不 得 检 出 金黄 色 葡萄 球菌 、 铜 绿 假 单 胞 菌 、 白 色 
念珠 菌 (1g、1lml 或 10cm2)， 中 药 制剂 还 不 得 检 出 要 
菌 (ljg、1lml 或 10cm2) 
直肠 给 药 | 
EN ee 不 得 检 出 金黄 色 葡 萄 球菌 、 铜 绿 假 单 胞 菌 (1g 或 
液体 制剂 10? 102 1 
其 他 局 部 给 药 制剂 1oz 10z 不 得 检 出 金黄 色 葡萄 球菌 、 铜 绿 假 单 胞 菌 (1g、 


lml 或 10cm’) 


注 中 化 学 药品 制剂 和 生物 制品 制剂 若 含有 未 经 提取 的 动 植物 来 源 的 成 分 及 矿物 质 ， 还 不 得 检 出 沙门 菌 (10g 或 10mb) 。 
4. 非 无 菌 含 药材 原 粉 的 中 药 制剂 的 微生物 限度 标准 见 表 2。 
表 2 非 无 菌 含 药材 原 粉 的 中 药 制剂 的 微生物 限度 标准 


需 氧 菌 总 数 考 菌 和 酵母 菌 总 数 
给 药 途 径 《cfu/g、cfu/ml 或 cfu/10cm?)|(cfu/g、cfu/ml 或 cfu/10cm?) 控制 菌 
固体 口服 给 药 制剂 a 
不 含 豆 至、 神曲 等 发 醋 原 粉 104 (丸剂 3X10) 10 ee 出 
含 豆 政 、 神 曲 等 发 醇 原 粉 oe eo 沙门 菌 (10g); 耐 胆 盐 革 兰 阴性 菌 应 小 于 
102cfu(lg) 
液体 口服 给 药 制剂 ee 
不 含 豆 歌 、 神 曲 等 发 酵 原 粉 5x10? 10z ee 
含 豆 芍 、 神 曲 等 发 醇 原 粉 103 102 沙门 菌 (10ml)， 耐 胆 盐 革 兰 阴性 菌 应 小 
于 10lcfu (lml) 
固体 局 部 给 药 制剂 
用 于 表皮 或 恭 膜 不 完整 103 102 pi mth ain 
用 于 表皮 或 黏膜 完整 104 102 菌 (lg 或 10cm2 ) 阴道 、 尿道 给 药 制剂 还 
不 得 检 出 白色 念珠 菌 、 梭 菌 (lg 或 10cm2) 
液体 局 部 给 药 制剂 人 
用 于 表皮 或 夭 腊 不 完整 10z 10z ne ele ai 
用 于 表皮 或 黏 疙 完整 102 102 胞 菌 (l1ml)， 阴道 、 尿道 给 药 制 剂 还 不 得 


检 出 白色 念珠 菌 、 梭 菌 (1ml) 


* 150 。 
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5$. 非 无 菌 药 用 原料 及 辅料 的 微生物 限度 标准 见 囊 3。 


囊 3 非 无 菌 药 用 原料 及 辅料 的 微生物 限度 标准 


需 氧 菌 总 数 霉菌 和 酵母 菌 总 数 控制 菌 
(cfu/g 或 cfu/ml) (cfu/g 或 cfu/ml) 


药 用 原料 及 辅料 103 102 x 


* ; 未 做 统一 规定 。 


6. 中 药 提取 物 及 中 药 饮片 的 微生物 限度 标准 见 表 4。 


表 4 中 药 提取 物 及 中 药 饮片 的 微生物 限度 标准 
需 氧 菌 总 数 ”霉菌 和 酵母 菌 总 数 


控制 菌 
(cfu/g 或 cfu/ml) 《cfu/g 或 cftuyml) 
中 药 提取 物 103 102 关 
研 粉 口服 用 不 得 检 出 沙门 
贵 细 饮 片 、 直 * 共 菌 (10g); 耐 胆 盐 
接口 服 及 泡 服 革 兰 阴性 菌 应 小 
饮片 于 10tcfu(lg) 
* ; 未 做 统一 规定 。 


7. 有 兼用 途径 的 制剂 

应 符合 各 给 药 途径 的 标准 。 

非 无 菌 药品 的 需 氧 菌 总 数 、 替 菌 和 酵母 菌 总 数 照 “ 非 无 
菌 产品 微生物 限度 检查 : 微生物 计数 法 (通则 1105)” 检 查 ; 
非 无 菌 药品 的 控制 菌 照 “ 非 无 菌 产 品 微生物 限度 检查 : 控制 
菌 检查 法 (通则 1106)” 检 查 。 各 品种 项 下 规定 的 需 氧 菌 总 
数 、 霉 菌 和 酵母 菌 总 数 标准 解释 如 下 : 

10:cfu: 可 接受 的 最 大 菌 数 为 20; 

10:cfu: 可 接受 的 最 大 菌 数 为 200; 

10:cfu， 可 接受 的 最 大 菌 数 为 2000; 依 此 类 推 。 

本 限度 标准 所 列 的 控制 菌 对 于 控制 某 些 药 品 的 微生物 质 
量 可 能 并 不 全 面 ， 因 此 ， 对 于 原料 、 辅 料及 某 些 特定 的 制 
剂 , 根据 原 辅料 及 其 制剂 的 特性 和 用 途 、 制 剂 的 生产 工艺 等 
因素 ， 可 能 还 需 检查 其 他 具有 潜在 危害 的 微生物 。 

除了 本 限度 标准 所 列 的 控制 菌 外 ， 药 品 中 若 检 出 其 他 可 
能 具有 潜在 危害 性 的 微生物 ， 应 从 以 下 方面 进行 评估 。 

药品 的 给 药 途 径 : 给 药 途 径 不 同 ， 其 危害 不 同 ; 

药品 的 特性 ， 药品 是 否 促进 微生物 生长 ， 或 者 药品 是 否 
有 足够 的 抑制 微生物 生长 能 力 

药品 的 使 用 方法 ; 

用 药 人 群 : 用 药 人 群 不 同 ， 如 新 生 儿 、 枫 幼儿 及 体 弱 
者 ， 风险 可 能 不 同 ; 

患者 使 用 免疫 抑制 剂 和 举 体 类 固 醇 激素 等 药品 的 情况 ; 

存在 疾病 、 伤 残 和 器 官 损伤 ; 等 等 。 

当 进 行 上 述 相 关 因 素 的 风险 评估 时 ， 评 估 人 员 应 经 过 微 
生物 学 和 微生物 数据 分 析 等 方面 的 专业 知识 培训 。 评 估 原 辅 
料 微生物 质量 时 ， 应 考虑 相应 制剂 的 生产 工艺 、 现 有 的 检测 
技术 及 原 辅料 符合 该 标准 的 必要 性 。 


1121 抑 菌 效力 检查 法 


1121 抑 菌 效力 检查 法 … 

抑 菌 剂 是 指 抑制 微生物 生长 的 化 学 物质 ， 有 时 也 称 防 
腐 剂 。 抑 菌 效 力 检查 法 系 用 于 测定 无 菌 及 非 无 菌 制剂 的 抑 
菌 活性 ， 用 于 指导 生产 企业 在 研发 阶段 制剂 中 捉 菌 剂 浓度 
的 确定 。 

如 果 药物 本 身 不 具有 充分 的 抗菌 效力 ， 那 么 应 根据 制剂 
特性 (如 水 溶性 制剂 ) 添 加 适宜 的 抑 苗 剂 ， 以 防止 制剂 在 正常 
贮藏 或 使 用 过 程 中 由 于 微生物 污染 和 繁殖 ， 使 药物 变质 而 对 
使 用 者 造成 危害 ， 尤 其 是 多 剂量 包装 的 制剂 。 

在 药品 生产 过 程 中 ， 抑 菌 剂 不 能 用 于 替代 药品 生产 的 
GMP 管理 ， 不 能 作为 非 无 菌 制 剂 降低 微生物 污染 的 唯一 途 
径 ， 也 不 能 作为 控制 多 剂量 包装 制剂 灭 菌 前 的 生物 负载 的 手 
段 。 所 有 抑 苗 剂 都 具有 一 定 的 毒性 ， 制 剂 中 抑 菌 剂 的 量 应 为 
最 低 有 效 量 。 同 时 ， 为 保证 用 药 安全 ， 成 品 制剂 中 的 抑 菌 齐 
有 效 浓度 应 低 于 对 人 体 有 害 的 浓度 。 

抑 菌 剂 的 抑 菌 效 力 在 贮存 过 程 中 有 可 能 因 药物 的 成 分 或 
包装 容器 等 因素 影响 而 变化 ， 因 此 ， 应 验证 成 品 制剂 的 抑 著 
效力 在 效 期 内 不 因 贮藏 条 件 而 降低 。 

本 试验 方法 和 抑 菌 剂 抑 菌 效力 判断 标准 用 于 包装 未 启 开 
的 成 品 制剂 。 


培养 基 


培养 基 的 制备 

胰 酷 大豆 肪 液体 培养 基 、 胰 酪 大 豆 脉 琼脂 培养 基 、 沙 氏 
葡萄 糖 液 体 培养 基 、 沙 氏 葡萄 糖 琼脂 培养 基 照 无 菌 检查 法 
(通则 1101) 制 备 。 

培养 基 的 适用 性 检查 

抑 菌 效力 测定 用 培养 基 包 括 成 品 培养 基 、 由 脱水 培养 基 
或 按 处 方 配制 的 培养 基 均 应 进行 培养 基 的 适用 性 检查 。 

菌 种 ”试验 所 用 的 菌株 传代 次 数 不 得 超过 5 代 ( 从 菌 
种 保藏 中 心 获得 的 干燥 菌 种 为 第 0 代 )， 并 采用 适宜 的 
菌 种 保藏 技术 进行 保存 ， 以 保证 试验 菌株 的 生物 学 特 
性 。 培 养 基 适用 性 检查 的 菌 种 及 新 鲜 培 养 物 的 制备 见 
表 1， 

菌 液 制备 ” 取 金 黄色 葡萄 球菌 、 铜 绿 假 单 胞 菌 、 大 肠 埃 
希 菌 、 白 色 念珠 菌 的 新 鲜 培 养 物 ， 用 pH7. 0 无 菌 毛 化 钠 - 蛋 
白 肪 缓冲 液 或 0.9% 无 菌 氢化 钠 溶液 制 成 适宜 浓度 的 菌 悬 
液 。 取 黑 曲霉 的 新 鲜 培 养 物 加 入 3 一 5ml 含 0.05% (ml/mD 
聚 山梨 酯 80 的 pH7. 0 无 菌 氨 化 钠 -蛋白 肪 缓冲 液 或 0.9% 无 
菌 氧化 钠 溶液 ， 将 孢子 洗 脱 。 然 后 ， 采 用 适 宣 方法 吸出 孢子 
悬 液 至 无 菌 试管 内 ， 用 含 0.05% (ml/ml) 聚 山梨 酯 80 的 
pH7. 0 无 菌 氢化 钠 - 蛋 白 肪 缓冲 液 或 0. 9% 无 菌 氧化 钠 溶液 
制 成 适宜 浓度 的 孢子 悬 液 。 


"1S1 。 
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表 1 培养 基 适 用 性 检查 、 方 法 适用 性 试验 、 抑 菌 效 力 测定 用 的 试验 菌 及 新 鲜 培养 物 制备 


试验 菌株 试验 培养 基 培养 温度 培养 时 间 
金黄 色 葡 萄 球菌 胰 栈 大 豆 肪 琼脂 培养 基 或 胰 酷 大 豆 肛 液 30~35°C 18 一 24 小 时 
(Staphylococcus aureus ) 体 培养 基 
[CCMCC(B)26 003] 
铜绿 假 单 胞 菌 胰 栈 大 豆 肪 琼脂 培养 基 或 胰 栈 大豆 肛 液 30~35°C 18 一 24 小 时 
(Pseudomonas aeruginosa) 体 培 养 基 


[CCMCCCB)10 104) 


大 肠 埃 希 菌 胰 酷 大豆 肪 琼脂 培养 基 或 胰 栈 大豆 肛 液 30~35°C 18 一 24 小 时 
(Escherichia coli) 体 培养 基 
[CCMCC(B)44 102) 

白色 念珠 菌 沙 氏 葡萄 糖 琼脂 培养 基 或 沙 氏 葡萄 糖 液 20~25°C 24 一 48 小 时 
(Candida albicans) 体 培养 基 
CCMCC(F) 98 001) 

黑 曲 蚕 沙 氏 葡萄 糖 琼脂 培养 基 或 沙 氏 葡萄 糖 液 20~25°C 5 一 7 天 或 直到 获得 丰富 的 孢子 
(Aspergillus niger) 体 培 养 基 


[CCMCCGEFE)98 003] 


菌 液 制备 后 若 在 室温 下 放置 ， 应 在 2 小 时 内 使 用 ; 若 保 
存在 2~8'C， 可 在 24 小 时 内 使 用 。 黑 曲霉 抱 子 悬 液 可 保存 
在 2 一 8C,， 在 验证 过 的 贮存 期 内 使 用 。 

适用 性 检查 ”分别 接种 不 大 于 100cfu 的 金黄 色 葡 萄 球 
菌 、 铜 绿 假 单 胞 菌 、 大 肠 埃 希 菌 的 菌 液 至 胰 酷 肛 大 豆 琼脂 培 
养 基 ， 每 株 试 验 菌 平行 制备 2 个 平板 , 混 匀 ， 凝固， 置 
30 一 35C 培 养 不 超过 3 天 ， 计 数 ; 分 别 接种 不 大 于 100cfu 
的 白色 念珠 菌 、 黑 曲 夫 的 菌 液 至 沙 氏 葡 萄 糖 琼 脂 培 养 基 ， 每 
株 试 验 菌 平行 制备 2 个 平板 ， 混 名， 凝固， 置 20 一 25C 培 
养 不 超过 5 天 ,计数 ， 同 时， 用 对 应 的 对 照 培养 基 替 代 被 检 
培养 基 进 行 上 述 试 验 。 

结果 判定 若 被 检 培 养 基 上 的 菌落 平均 数 不 小 于 对 
照 培养 基 上 菌落 平均 数 的 70%， 且 菌落 形态 大 小 与 对 
照 培 养 基 上 的 菌落 一 致 ， 判 该 培养 基 的 适用 性 检查 符合 
规定 。 


抑 菌 效力 测定 


菌 种 ” 抑 菌 效力 测定 用 菌 种 见 表 1， 若 需要 ， 制 剂 中 党 
见 的 污染 微生物 也 可 作为 试验 菌株 。 

菌 液 制备 ”试验 菌 新 鲜 培 养 物 制备 见 表 1， 铜 绿 假 单 
胞 菌 、 金 黄色 葡萄 球菌 、 大 肠 埃 希 菌 、 白 色 念珠 菌 若 为 琼 
脂 培养 物 ， 加 入 适量 的 0. 9% 无 菌 氮 化 钠 溶液 将 琼脂 表面 
的 培养 物 洗 脱 ， 并 将 菌 悬 液 移 至 无 菌 试管 内 ， 用 0.9% 无 
菌 氧化 钠 溶液 稀释 并 制 成 每 lml 含 菌 数 约 为 10scfu 的 菌 县 
液 ; 若 为 液体 培养 物 ， 离 心 收集 菌 体 ， 用 0. 9% 无 菌 氢化 
钠 溶液 稀释 并 制 成 每 lml 含 菌 数 约 为 10cfu 的 菌 悬 液 。 取 
黑 曲 父 的 新 鲜 培养 物 加 入 3 一 5mj 含 0.05% (mlymD 聚 山梨 


*。， 15S2 。 


酯 80 的 0.9% 无 菌 氯 化 钠 溶液 ， 将 孢子 洗 脱 ， 然 后 ， 用 适 
宜 方 法 吸出 孢子 悬 液 至 无 菌 试管 内 ,加 人 适量 的 含 0.05% 
CmlMmb 聚 山 梨 酯 80 的 0.9% 无 菌 氧化 钠 溶 液 制 成 每 1ml 
含 孢 子 数 10 cfu 的 孢子 悬 液 。 测 定 1ml 菌 悬 液 中 所 含 的 
菌 数 。 

菌 液 制备 后 若 在 室温 下 放置 ， 应 在 2 小 时 内 使 用 ; 车 保 
存在 2 一 8C ， 可 在 24 小 时 内 使 用 。 黑 曲 惫 的 孢子 晤 液 可 保 
存在 2~8'C， 在 1 局 内 使 用 。 

供 试 品 接种 ” 抑 菌 效力 可 能 受 试验 用 容器 特征 的 影响 ， 
如 容器 的 材质 、 形 状 、 体 积 及 封口 的 方式 等 。 因 此 ， 只 要 供 
试 品 每 个 包装 容器 的 装 量 足 够 试验 用 ， 同 时 容器 便于 按 无 菌 
操作 技术 接 人 试验 菌 液 、 混 合 及 取样 等 ， 一 般 应 将 试验 菌 直 
接 接种 于 供 试 品 原 包 装 容器 中 进行 试验 。 若 因 供 试 品 的 性 
状 或 每 个 容器 装 量 等 因素 需 将 供 试 品 转移 至 无 菌 容器 时 ， 
该 容器 的 材质 不 得 影响 供 试 品 的 特性 (如 吸附 作用 )， 特 别 
应 注意 不 得 影响 供 试 品 的 pH 值 ，pH 值 对 抑 菌 剂 的 活性 影 
响 很 大 。 

取 包 装 完整 的 供 试 品 至 少 5 份 ， 直 接 接 种 试验 菌 ， 或 
取 适 量 供 试 品 分 别 转移 至 5 个 适宜 的 无 菌 容器 中 (车 试 验 菌 
株数 超过 5 株 ， 应 增加 相应 的 供 试 品 份 数 )， 每 一 容器 接种 
一 种 试验 菌 ，1g 或 lml 供 试 品 中 接 菌 量 为 10 一 10' cfu， 
接种 菌 液 的 体积 不 得 超过 供 试 品 体积 的 1%， 充 分 混合 ， 
使 供 试 品 中 的 试验 菌 均匀 分 布 ， 然 后 置 20~~25C 避 光 
贮存 。 

存活 菌 数 测定 ”根据 产品 类 型 ， 按 表 2-1、 表 2-2、 表 
2-3 规定 的 间隔 时 间 ， 分 别 从 上 述 每 个 容器 中 取 供 试 品 1ml 
(g)， 测 定 每 份 供 试 品 中 所 含 的 菌 数 ， 测 定 细 菌 用 胰 酪 大 豆 
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腑 琼脂 培养 基 ， 测 定 真 菌 用 沙 氏 葡萄 糖 琼脂 培养 基 。 存 活 菌 
数 测定 方法 及 方法 适用 性 试验 照 “ 非 无 菌 产品 微生物 限度 检 
查 : 微生物 计数 法 (通则 1105)” 进 行 ， 方法 适用 性 试验 用 
菌株 见 表 1， 菌 液 制备 同 培养 基 适 用 性 检查 ， 方 法 适用 性 试 
验 试验 菌 的 回收 率 不 得 低 于 70% 。 

根据 存活 菌 数 测定 结果 ,计算 1ml(g) 供 试 品 各 试验 菌 
所 加 的 菌 数 及 各 间隔 时 间 的 菌 数 ， 并 换算 成 lg 值 。 

结果 判断 ” 供 试 品 抑 菌 效力 评价 标准 见 表 2-1、 表 2-2、 
表 2-3， 表 中 的 “减少 的 jg 值 ”是 指 各 间隔 时 间 测 定 的 历数 
lg 值 与 lml(g) 供 试 品 中 接种 的 菌 数 lg 值 的 相差 值 。 表 中 
“A” 是 指 应 达到 的 抑 菌 效力 标准 ， 特 殊 情 况 下 ， 如 抑 菌 剂 
可 能 增加 不 良 反 应 的 风险 ， 则 至 少 应 达到 “B” 的 抑 菌 效 力 
标准 。 


家 2-1 注射 剂 、 眼 用 制剂 、 用 于 子宫 和 乳腺 的 
制剂 抑 蓝 效力 判断 标准 
减少 的 lg 值 
6h 24h 7d 14d 28d 
A 2 3 二 — NR 
细菌 
B 1 3 NI 
A 汪 2 = NI 
真菌 
B 1 NI 


注 : NR: 试验 菌 未 恢复 生长 。 
NI: 未 增加 ， 是 指 对 前 一 个 测定 时 间 ， 试 验 菌 增 加 的 数量 不 超 
过 0.5 lg。 


表 2-2 耳 用 制剂 、 鼻 用 制剂 、 皮 肤 给 药 制剂 、 


吸入 制剂 抑 菌 效力 判断 标准 
减少 的 lg 值 
2d 7d 14d 28d 
A 2 3 = NI 
细菌 
B = 3 NI 
A 一 2 NI 
真菌 
B = = 1 NI 


注 : NI: 未 增加 ， 是 指 对 前 一 个 测定 时 间 ， 试 验 菌 增加 的 数量 


不 超过 0. 5 lg。 


表 2-3 口服 制剂 、 口 腔 灶 膜 制剂、 直肠 给 药 
制剂 的 抑 菌 效力 判断 标准 


减少 的 lg 值 
14d 28d 
细菌 3 NI 
真菌 1 NI 


注 : NI: 未 增加 ， 是 指 对 前 一 个 测定 时 间 ， 试 验 菌 增加 的 数量 


不 超过 0. 5 lg。 
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1141 异常 毒性 检查 法 


异常 毒性 有 别 于 药物 本 身 所 具有 的 毒性 特征 ， 是 指 由 生 
产 过程 中 引入 或 其 他 原因 所 致 的 毒性 。 

本 法 系 给 予 动物 一 定 剂量 的 供 试 品 溶液 ， 在 规定 时 间 内 
观察 动物 出 现 的 异常 反应 或 死亡 情况 ， 检 查 供 试 品 中 是 否 污 
染 外 源 性 毒性 物质 以 及 是 否 存在 意外 的 不 安全 因素 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 按 品种 项 下 规定 的 浓度 制 成 供 试 品 
溶液 。 临 用 前 ， 供 试 品 溶液 应 平衡 至 室温 。 

试验 用 动物 ”应 健康 合格 ， 在 试验 前 及 试验 的 观察 期 
内 ， 均 应 按 正 常 饲 养 条 件 饲 养 。 做 过 本 试验 的 动物 不 得 重复 
使 用 。 

非 生物 制品 试验 

除 另 有 规定 外 ， 取 小 鼠 5 只 ， 体 重 18 一 22g， 每 只 小 鼠 
分 别 静 脉 给 予 供 试 品 溶液 0. 5ml。 应 在 4 一 5 秒 内 匀速 注射 
完毕 。 规 定 缓慢 注射 的 品种 可 延长 至 30 秒 。 除 另 有 规定 外 ， 
全 部 小 鼠 在 给 药 后 48 小 时 内 不 得 有 死亡 ; 如 有 死亡 时 ， 应 
另 取 体 重 19 一 21g 的 小 鼠 10 只 复试 ， 全 部 小 鼠 在 48 小 时 内 
不 得 有 死亡 。 

生物 制品 试验 

除 另 有 规定 外 ， 蜡 常 毒性 试验 应 包括 小 鼠 试 验 和 豚鼠 试 
验 ， 试 验 中 应 设 同 批 动物 空白 对 照 ， 观 察 期 内 ， 动 物 全 部 健 
存 ， 且 无 异常 反应 ， 到 期 时 每 只 动物 体重 应 增加 ， 则 判定 试 
验 成 立 。 按 照 规 定 的 给 药 途 径 缓 慢 注 和 动物 体内 。 

(1) 小 鼠 试 验 法 ” 除 另 有 规定 外 ， 取 小 鼠 5 只 ， 注 射 前 
每 只 小 鼠 称 体重 ， 应 为 18 一 22g。 每 只 小 鼠 腹 腔 注 射 供 试 品 
溶液 0. 5ml， 观 察 7 天 。 观 察 期 内 ， 小 鼠 应 全 部 健 存 ， 且 无 
异常 反应 ， 到 期 时 每 只 小 鼠 体重 应 增加 ， 判 定 供 试 品 符合 规 
定 。 如 不 符合 上 述 要 求 ， 应 另 取 体重 19 一 21g 的 小 鼠 10 只 
复试 1 次 ， 判 定 标准 同 前 。 

{2) 豚 鼠 试 验 法 ” 除 另 有 规定 外 ， 取 豚鼠 2 只 ,注射 前 
每 只 小 鼠 称 体 重 ， 应 为 250 一 350g。 每 只 豚鼠 腹腔 注射 供 试 
品 溶液 5. 0ml， 观 察 7 天 。 观 察 期 内 ， 豚 鼠 应 全 部 健 存 ， 且 
无 异常 反应 ， 到 期 时 每 只 豚鼠 体重 应 增加 ， 判 定 供 试 品 符合 
规定 。 如 不 符合 上 述 要 求 ， 可 用 4 只 豚鼠 复试 1 次 ， 判 定 标 
准 同 前 。 
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本 法 系 将 一 定 剂量 的 供 试 品 ， 静 脉 注入 家 兔 体内 ， 在 规 
定时 间 内 ， 观 察 家 免 体 温 升 高 的 情况 ， 以 判定 供 试 品 中 所 含 
热 原 的 限度 是 否 符合 规定 。 

供 试用 家 免 ” 供 试用 的 家 免 应 健康 合格 ， 体 重 1. 7kg 以 
上 (用 于 生物 制品 检查 用 的 家 免 体 重 为 1.7 一 3. 0kg)， 肉 免 
应 无 孕 。 预 测 体温 前 7 日 即 应 用 同一 饲料 饲养 ， 在 此 期 间 
内 ， 体 重 应 不 减轻 ， 精 神 、 食 欲 、 排 泄 等 不 得 有 异常 现象 。 
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1143 细菌 内 毒素 检查 法 
未 曾 用 于 热 原 检查 的 家 兔 ; 或 供 试 品 判定 为 符合 规定 ， 但 组 
内 升温 达 0. 6 心 的 家 兔 ; 或 3 周 内 未 曾 使 用 的 家 免 ， 均 应 在 
检查 供 试 品 前 7 日 内 预测 体温 ， 进 行 挑选 。 挑 选 试验 的 条 件 
与 检查 供 试 品 时 相同 ， 仅 不 注射 药 液 ， 每 隔 30 分 钟 测量 体 
温 1 次 ， 共 测 8 次 ，8 次 体温 均 在 38. 0 一 39. 6 的 范围 内 ， 
且 最 高 与 最 低 体温 相差 不 超过 0. 4 的 家 兔 ， 方 可 供 热 原 检 
查 用 。 用 于 热 原 检查 后 的 家 免 ， 如 供 试 品 判定 为 符合 规定 ， 
至 少 应 休息 48 小 时 方 可 再 供 热 原 检查 用 ， 其 中 升温 达 
0. 6 的 家 免 应 休息 2 周 以 上 。 对 用 于 血液 制品 、 抗 毒素 和 
其 他 同一 抗原 性 供 试 品 检测 的 家 免 可 在 5 天 内 重复 使 用 1 
次 。 如 供 试 品 判 定 为 不 符合 规定 ， 则 组 内 全 部 家 免 不 再 
使 用 。 

试验 前 的 准备 ” 热 原 检查 前 1 一 2 日 ， 供 试用 家 免 应 尽 
可 能 处 于 同一 温度 的 环境 中 ， 实 验 室 和 饲养 室 的 温度 相差 
不 得 大 于 3C， 且 应 控制 在 17 一 25C ， 在 试验 全 部 过 程 中 ， 
实验 室温 度 变化 不 得 大 于 3C， 应 防止 动物 骚动 并 避免 噪 
声 干 扰 。 家 免 在 试验 前 至 少 1 小 时 开始 停止 给 食 并 置 于 宽 
松 适 宜 的 装置 中 ， 直 至 试验 完毕 。 测 量 家 免 体 温 应 使 用 精 
密度 为 土 0.1C 的 测 温 装置 。 测 温 探 头 或 肛 温 计 插入 肛门 
的 深度 和 时 间 各 免 应 相同 ， 深 度 一 般 约 6cm， 时 间 不 得 少 
于 1.5 分钟 ， 每 隔 30 分 钟 测量 体温 1 次 ， 一 般 测量 2 次 ， 
两 次 体温 之 差 不 得 超过 0. 2C ， 以 此 两 次 体温 的 平均 值 作为 
该 兔 的 正常 体温 。 当 日 使 用 的 家 兔 ， 正常 体温 应 在 38. 0 一 
39.6C 的 范围 内 ， 且 同 组 各 兔 间 正常 体温 之 差 不 得 超 
过 1.0C。 

与 供 试 品 接触 的 试验 用 器 严 应 无 菌 、 无 热 原 。 去 除 热 原 
通常 采用 干 热 灭 菌 法 (250'C 、30 分 钟 以 上 ) ， 也 可 用 其 他 适 
宜 的 方法 。 

检查 法 ” 取 适 用 的 家 免 3 只， 测定 其 正常 体温 后 15 分 
钟 以 内 ， 自 耳 静 脉 缓 缓 注入 规定 剂量 并 温 热 至 约 38'C 的 供 
试 品 溶液 ， 然 后 每 隔 30 分 钟 按 前 法 测量 其 体温 1 次 ， 共 测 
6 次， 以 6 次 体温 中 最 高 的 一 次 减 去 正常 体温 ， 即 为 该 兔 体 
温 的 升 高 温度 (C)。 如 3 只 家 兔 中 有 1 只 体温 升 高 0. 6 或 
高 于 0.6C， 或 3 只 家 免 体 温 升 高 的 总 和 达 1. 3 或 高 于 
1.3C， 应 另 取 5 只 家 免 复试 ， 检 查 方法 同上 。 

结果 判断 在 初试 的 3 只 家 免 中 ,体温 升 高 均 低 于 
0.6C， 并 且 3 只 家 免 体 温 升 高 总 和 低 于 1.3'C; 或 在 复试 
的 5 只 家 免 中 ， 体 温 升 高 0.6'C 或 高 于 0.6 心 的 家 免 不 超过 
1 只， 并且 初 试 、 复 试 合并 8 只 家 免 的 体温 升 高 总 和 为 
3.5C 或 低 于 3.5'C， 均 判定 供 试 品 的 热 原 检查 符合 
规定 。 

在 初试 的 3 只 家 兔 中 ， 体 温 升 高 0. 6C 或 高 于 0.6C 的 
家 免 超 过 1 只 ; 或 在 复试 的 5 只 家 免 中 ， 体 温 升 高 0. 6C 或 
高 于 0.6C 的 家 免 超 过 1 只; 或 在 初试 、 复 试 合并 8 只 家 免 
的 体温 升 高 总 和 超过 3. 5C ， 均 判定 供 试 品 的 热 原 检查 不 符 
合 规定 。 

当家 免 升 温 为 负 值 时 ， 均 以 0C 计 。 
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1143 细菌 内 毒素 检查 法 


本 法 系 利用 党 试剂 来 检测 或 量化 由 革 兰 阴性 菌 产生 的 细 
菌 内 毒素 ， 以 判断 供 试 品 中 细菌 内 毒素 的 限量 是 否 符合 规定 
的 一 种 方法 。 
细菌 内 毒素 检查 包括 两 种 方法 ， 即 凝 胶 法 和 光度 测定 
法 ， 后 者 包括 浊 度 法 和 显 色 基质 法 。 供 试 品 检测 时 ， 可 使 用 
其 中 任何 一 种 方法 进行 试验 。 当 测定 结果 有 争议 时 ， 除 另 有 
规定 外 ， 以 凝 胶 限 度 试验 结果 为 准 。 
本 试验 操作 过 程 应 防止 内 毒素 的 污染 。 
细菌 内 毒素 的 量 用 内 毒素 单位 (EU) 表 示 ，1EU 与 1 个 
内 毒素 国际 单位 (IU) 相 当 。 
细菌 内 毒素 国家 标准 品系 自 大 肠 埃 希 菌 提取 精制 而 成 ， 
用 于 标定 、 复 核 、 仲 裁 芝 试剂 灵敏 度 、 标 定 细菌 内 毒素 工作 
标准 品 的 效 价 , 干扰 试验 及 检查 法 中 编号 B 和 C 溶液 的 制 
备 、 凝 胶 法 中 淮 试 剂 灵敏 度 复核 试验 、 光 度 测 定 法 中 标准 曲 
线 可 靠 性 试验 。 
细菌 内 毒 罕 工作 标准 品系 以 细菌 内 毒素 国家 标准 品 为 基 
准 标 定 其 效 价 ， 用 于 干扰 试验 及 检查 法 中 编号 B 和 C 溶液 
的 制备 、 凝 胶 法 中 党 试剂 灵敏 度 复核 试验 、 光 度 测定 法 中 标 
准 曲 线 可 靠 性 试验 。 
细菌 内 毒素 检查 用 水 应 符合 灭 菌 注射 用 水 标准 ， 其 内 毒 
素 含量 小 于 0. 015EU/ml( 用 于 凝 胶 法 ) 或 0.005EU/ml( 用 于 
光度 测定 法 )， 且 对 内 毒素 试验 无 干扰 作用 。 
试验 所 用 的 器 血 需 经 处 理 ， 以 去 除 可 能 存在 的 外 源 性 内 
毒素 。 耐 热 器 下 常用 干 热 灭 菌 法 (250C、30 分 钟 以 上 ) 去 
除 ， 也 可 采用 其 他 确证 不 干扰 细菌 内 毒素 检查 的 适宜 方法 。 
若 使 用 塑料 器 具 ， 如 微 孔 板 和 与 微量 加 样 器 配套 的 吸 头等 ， 
应 选用 标明 无 内 毒素 并 且 对 试验 无 干扰 的 器 具 。 
供 试 品 溶液 的 制备 ” 某 些 供 试 品 需 进行 复 溶 、 稀 释 或 在 
水 性 溶液 中 温 提 制 成 供 试 品 溶液 。 必 要 时 ， 可 调节 被 测 溶液 
(或 其 稀释 液 ) 的 pH 值 ， 一 般 供 试 品 溶液 和 党 试 剂 混合 后 溶 
液 的 pH 值 在 6.0 一 8.0 的 范围 内 为 宜 ， 可 使 用 适宜 的 酸 、 
碱 溶液 或 缓冲 液 调节 pH 值 。 酸 或 碱 溶液 须 用 细菌 内 毒素 检 
查 用 水 在 已 去 除 内 毒素 的 容器 中 配制 。 缓 冲 液 必 须 经 过 验证 
不 含 内 毒素 和 干扰 因子 。 
内 毒素 限 值 的 确定 ”药品 、 生 物 制品 的 细菌 内 毒素 限 值 
( 工 ) 一 般 按 以 下 公式 确定 : 
L=K/M 
式 中 工 为 供 试 品 的 细菌 内 毒素 限 值 ， 一 般 以 EU/ml、 
EU/mg 或 EU/U( 活 性 单位 ) 表 示 
K 为 人 每 千克 体重 每 小 时 最 大 可 接受 的 内 毒素 剂量 ， 
以 EU/(kg。h) 表 示 ， 注射剂 K=5EU/ (kg * bh)， 
放射 性 药品 注射 剂 改 =2.5EU/(kg。h)， 畏 内 用 
注射 剂 K==0. 2EU/Ckg。h); 
M 为 人 用 每 千克 体重 每 小 时 的 最 大 供 试 品 剂量 ， 以 


尊 部 2 关 


中 国药 典 2015 年 版 


ml/(kg。h) 、mg/(kg。h) 或 U/Ckg。h) 表 示 ， 人 
均 体重 按 60kg 计算 ， 人 体 表 面积 按 1. 62m? 计算 。 
注射 时 间 若 不 足 1 小 时 ， 按 1 小 时 计算 。 供 试 品 
每 平方 米 体 表面 积 剂量 乘 以 0.027 即 可 转换 为 每 
千克 体重 剂量 (M) 。 

按 人 用 剂量 计算 限 值 时 ， 如 遇 特 殊 情 况 ， 可 根据 生产 和 
临床 用 药 实 际 情 况 做 必要 调整 ， 但 需 说 明理 由 。 

确定 最 大 有 效 稀释 倍数 (MVD) ”最 大 有 效 稀释 倍数 是 
指 在 试验 中 供 试 品 溶液 被 允许 达到 稀释 的 最 大 倍数 (1 一 
MVD) ， 在 不 超过 此 稀释 倍数 的 浓度 下 进行 内 毒素 限 值 的 检 
测 。 用 以 下 公式 来 确定 MVD: 

MVD=cL/X 
式 中 工 为 供 试 品 的 细菌 内 毒素 限 值 ; 
c 为 供 试 品 溶液 的 浓度 ， 当 工 以 EU/mg 或 EU/U 表 
示 时 , c 的 单位 需 为 mg/ml 或 U/ml， 当 工 以 
EU/ml 表 示 时 ， 则 c 等 于 1.0ml/ml。 如 需 计 算 在 
MVD 时 的 供 试 品 浓度 ， 即 最 小 有 效 稀 释 浓 度 ， 可 
使 用 公式 c=X/L; 
4 为 在 凝 胶 法 中 党 试剂 的 标示 灵敏 度 (EU/ml)， 或 是 
在 光度 测定 法 中 所 使 用 的 标准 曲线 上 最 低 的 内 毒素 
浓度 。 

方法 1 凝 胶 法 

凝 胶 法 系 通过 党 试剂 与 内 毒素 产生 凝集 反应 的 原理 进行 
限度 检测 或 半 定 量 检测 内 毒素 的 方法 。 

泻 试剂 灵敏 度 复核 试验 ”在 本 检查 法 规定 的 条 件 下 ， 使 
涩 试剂 产生 凝集 的 内 毒素 的 最 低 浓 度 即 为 党 试剂 的 标示 灵敏 
度 ， 用 EU/ml 表示 。 当 使 用 新 批号 的 淮 试 剂 或 试验 条 件 发 
生 了 任何 可 能 影响 检验 结果 的 改变 时 ， 应 进行 党 试剂 灵敏 度 
复核 试验 。 

根据 党 试剂 灵敏 度 的 标示 值 (4)， 将 细菌 内 毒素 国家 标 
准 品 或 细菌 内 毒素 工作 标准 品 用 细菌 内 毒素 检查 用 水 溶解 ， 
在 旋涡 混合 器 上 混 匀 15 分 钟 ， 然 后 制 成 2%、A、0.54 和 
0. 254 四 个 浓度 的 内 毒素 标准 溶液 ， 每 稀释 一 步 均 应 在 旋 
涡 混 合 器 上 混 匀 30 秒 。 取 分 装 有 0.1ml 党 试 剂 溶液 的 
10mmX75mm 试管 或 复 溶 后 的 0. 1ml/ 支 规格 的 党 试 剂 原 安 
颜 18 支 ， 其 中 16 管 分 别 加 入 0. lml 不 同 浓度 的 内 毒素 标准 
溶液 ， 每 一 个 内 毒素 浓度 平行 做 4 管 ; 另外 2 管 加 入 0. 1ml 
细菌 内 毒素 检查 用 水 作为 阴性 对 照 。 将 试管 中 溶液 轻 轻 混 匀 
后 ， 封 闭 管 口 ， 垂 直 放 人 37Y 士 1Y 的 恒温 器 中 ， 保 温 60 
分 钟 士 2 分 钟 。 

将 试管 从 恒温 器 中 轻 轻 取出 ， 组 组 倒转 180"， 若 管内 形 
成 凝 胶 ， 并 且 凝 胶 不 变形 、 不 从 管 壁 滑脱 者 为 阳性 ;未 形成 
凝 胶 或 形成 的 凝 胶 不 竖 实 、 变 形 并 从 管 壁 滑脱 者 为 阴性 。 保 
温和 拿 取 试管 过 程 应 避免 受到 振动 ， 造 成 假 阴性 结果 。 

当 最 大 浓度 24 管 均 为 阳性 ， 最 低 浓度 0. 254 管 均 为 阴 
性 ， 阴 性 对 照管 为 阴性 ， 试 验方 为 有 效 。 按 下 式 计算 反应 终 
点 浓度 的 几何 平均 值 ， 即 为 党 试剂 灵敏 度 的 测定 值 (M.) 。 
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.=antilg(2 X/n) 

式 中 XX 为 反应 终点 浓度 的 对 数值 (lg) 。 反 应 终点 浓度 是 指 
系列 递减 的 内 毒素 浓度 中 最 后 一 个 呈 阳 性 结果 的 
浓度 ; 

”为 每 个 浓度 的 平行 管 数 。 

当 在 0.5 一 214( 包 括 0.54 和 2A) 时 , 方 可 用 于 细菌 内 
毒素 检查 ,并 以 标示 灵敏 度 4 为 该 批 誉 试剂 的 灵敏 度 。 

干扰 试验 ” 按 表 1 制备 溶液 A、B、C 和 D， 使 用 的 供 
试 品 溶液 应 为 未 检验 出 内 毒素 且 不 超过 最 大 有 效 稀释 倍数 
(MVD) 的 溶液 ， 接 党 试剂 灵敏 度 复核 试验 项 下 操作 。 


表 1 凝 胶 法 干扰 试验 溶液 的 制备 


内 毒素 浓度 /被 加 入 稀释 用 液 稀释 | 所 含 内 毒 | 平行 
倍数 | 素 的 浓度 | 管 数 


内 毒素 的 溶液 
WE 0 


A | 无 / 供 试 品 溶液 
供 试 品 溶液 


B | 24/ 供 试 品 溶液 


24/ 检 查 用 水 检查 用 水 
4 0. 5A 
8 0. 254 


ai -| 


注 ，A 为 供 试 品 溶液 ，B 为 干扰 试验 系列 ; C 为 党 试剂 标示 灵 
敏 度 的 对 照 系列 ; DD 为 阴性 对 照 。 


只 有 当 溶液 A 和 阴性 对 照 溶液 D 的 所 有 平行 管 都 为 阴 
性 ， 并 且 系列 溶液 C 的 结果 符合 党 试剂 灵敏 度 复核 试验 要 
求 时 ， 试 验方 为 有 效 。 当 系列 溶液 B 的 结果 符合 涩 试剂 灵 
敏 度 复核 试验 要 求 时 ， 认 为 供 试 品 在 该 浓度 下 无 干扰 作用 。 
其 他 情况 则 认为 供 试 品 在 该 浓度 下 存在 干扰 作用 。 若 供 试 品 
溶液 在 小 于 MVD 的 稀释 倍数 下 对 试验 有 干扰 ， 应 将 供 试 品 
溶液 进行 不 超过 MVD 的 进一步 稀释 ， 再 重复 干扰 试验 。 

可 通过 对 供 试 品 进行 更 大 倍数 的 稀释 或 通过 其 他 适宜 的 
方法 (如 过 滤 、 中 和 、 透 析 或 加 热处理 等 ) 排 除 干扰 。 为 确保 
所 选择 的 处 理 方法 能 有 效 地 排除 干扰 且 不 会 使 内 毒素 失去 活 
性 ， 要 使 用 预先 添加 了 标准 内 毒素 再 经 过 处 理 的 供 试 品 溶液 
进行 干扰 试验 。 

当 进 行 新 药 的 内 毒素 检查 试验 前 ， 或 无 内 毒素 检查 项 的 
品种 建立 内 毒素 检查 法 时 ， 须 进行 干扰 试验 。 

当 党 试剂 、 供 试 品 的 处 方 、 生 产 工艺 改变 或 试验 环境 中 发 
生 了 任何 有 可 能 影响 试验 结果 的 变化 时 ， 须 重新 进行 干扰 试验 。 

检查 法 

(1) 凝 胶 限 度 试验 

按 表 2 制备 溶液 A、B、C 和 D。 使 用 稀释 倍数 不 超过 
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MVD 并 且 已 经 排除 干扰 的 供 试 品 溶液 来 制备 溶液 A 和 B。 


按 党 试剂 灵敏 度 复核 试验 项 下 操作 。 
表 2 凝 胶 限度 试验 溶液 的 制备 
编号 内 毒素 浓度 /配制 内 毒素 的 溶液 平行 管 数 
A 无 / 供 试 品 溶液 2 
B 2X/ 供 试 品 溶液 2 
C 2X/ 检 查 用 水 2 
D 无 /检查 用 水 2 


注 : A 为 供 试 品 溶液 ，B 为 供 试 品 阳性 对 照 ; C 为 阳性 对 照 ; D 


结果 判断 ”保温 60 分 钟 土 2 分钟 后 观察 结果 。 若 阴性 
对 照 溶液 DD 的 平行 管 均 为 阴性 ， 供 试 品 阳性 对 照 溶液 B 的 
平行 管 均 为 阳性 ， 阳 性 对 照 溶 液 C 的 平行 管 均 为 阳性 ， 试 
验 有 效 。 

车 溶液 A 的 两 个 平行 管 均 为 阴性 ， 判 定 供 试 品 符合 规 
定 。 若 溶液 A 的 两 个 平行 管 均 为 阴性， 判定 供 试 品 不 符合 
规定 。 若 溶液 A 的 两 个 平行 管 中 的 一 管 为 阳性 ， 另 一 管 为 
阴性 ， 需 进行 复试 。 复 试 时 溶液 A 需 做 4 支 平行 管 ， 若 所 
有 平行 管 均 为 阴性 ， 判 定 供 试 品 符合 规定 ， 否 则 判定 供 试 品 
不 符合 规定 。 

若 供 试 品 的 稀释 倍数 小 于 MVD 而 溶液 A 出 现 不 符合 规 
定时 ， 需 将 供 试 品 稀释 至 MVD 重新 实验 ， 再 对 结果 进行 
判断 。 

(2) 凝 胶 半 定量 试验 

本 方法 系 通过 确定 反应 终点 浓度 来 量化 供 试 品 中 内 毒素 
的 含量 。 按 表 3 制备 溶液 A、B、C 和 D。 按 党 试剂 灵敏 度 
复核 试验 项 下 操作 。 

结果 判断 ”车 阴性 对 照 溶液 D 的 平行 管 均 为 阴性 ， 供 
试 品 阳 性 对 照 溶液 B 的 平行 管 均 为 阳性 ， 系 列 溶液 C 的 反 
应 终点 浓度 的 几何 平均 值 在 0. 5 一 24， 试 验 有 效 。 

系列 溶液 A 中 每 一 系列 的 终点 稀释 倍数 乘 以 MA， 为 每 个 
系列 的 反应 终点 浓度 。 如 果 检 验 的 是 经 稀释 的 供 试 品 ， 则 将 
终点 浓度 乘 以 供 试 品 进行 半 定 量 试验 的 初始 稀释 倍数 ， 即 得 
到 每 一 系列 内 毒素 浓度 c。 

若 每 一 系列 内 毒素 浓度 均 小 于 规定 的 限 值 ， 判 定 供 试 品 
符合 规定 。 每 一 系列 内 毒素 浓度 的 几何 平均 值 即 为 供 试 品 溶 
液 的 内 毒 索 浓 度 [ 按 公式 ce 二 antilg(2c/2)]。 若 试验 中 供 试 
品 溶液 的 所 有 平行 管 均 为 阴性 ， 应 记 为 内 毒素 浓度 小 于 
(如 果 检 验 的 是 稀释 过 的 供 试 品 ， 则 记 为 小 于 1 乘 以 供 试 品 
进行 半 定 量 试验 的 初始 稀释 倍数 ) 。 

车 任何 系列 内 毒素 浓度 不 小 于 规定 的 限 值 时 ， 则 判 
定 供 试 品 不 符合 规定 。 当 供 试 品 溶液 的 所 有 平行 管 均 为 
阳性 ， 可 记 为 内 毒素 的 浓度 大 于 或 等 于 最 大 的 稀释 倍数 
乘 以 )。 
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表 3 凝 胶 半 定 量 试验 溶液 的 制备 


内 毒素 浓度 /被 
加 入 内 毒素 的 溶液 


无 / 供 试 品 溶液 


编号 


| 
B |24/ 供 试 品 溶液 
C |24/ 检 查 用 水 检查 用 水 


注 ，A 为 不 超过 MVD 并 且 通 过 干扰 试验 的 供 试 品 溶液 。 从 通 
过 干扰 试验 的 稀释 倍数 开始 用 检查 用 水 稀释 至 1 倍 、2 倍 、4 倍 和 8 
倍 ， 最 后 的 稀释 倍数 不 得 超过 MVD。 

B 为 24 浓度 标准 内 毒素 的 溶液 A( 供 试 品 阳性 对 照 )。 

C 为 党 试剂 标示 灵敏 度 的 对 照 系 列 。 

D 为 明 性 对 照 。 


方法 2 光度 测定 法 

光度 测定 法 分 为 浊 度 法 和 显 色 基 质 法 。 

浊 度 法 系 利 用 检测 党 试 剂 与 内 毒素 反应 过 程 中 的 浊 度 
变化 而 测定 内 毒素 含量 的 方法 。 根 据 检测 原理 ， 可 分 为 终 
点 浊 度 法 和 动态 浊 度 法 。 终 点 浊 度 法 是 依据 反应 混合 物 中 
的 内 毒素 浓度 和 其 在 孵育 终止 时 的 浊 度 (吸光 度 或 透 光 率 ) 
之 间 存 在 的 量化 关系 来 测定 内 毒素 含量 的 方法 。 动 态 浊 
度 法 是 检测 反应 混合 物 的 浊 度 到 达 某 一 预先 设 定 的 吸光 
度 或 透 光 率 所 需要 的 反应 时 间 ， 或 是 检测 浊 度 增加 速度 
的 方法 。 

显 色 基 质 法 系 利 用 检测 誉 试剂 与 内 毒素 反应 过 程 中 产生 
的 凝固 酶 使 特定 底 物 释放 出 呈 色 团 的 多 少 而 测定 内 毒素 含量 
的 方法 。 根 据 检测 原理 ， 分 为 终点 显 色 法 和 动态 显 色 法 。 终 
点 显 色 法 是 依据 反应 混合 物 中 内 毒素 浓度 和 其 在 孵育 终止 时 
释放 出 的 旺 色 团 的 量 之 间 存 在 的 量化 关系 来 测定 内 毒素 含量 
的 方法 。 动 态 显 色 法 是 检测 反应 混合 物 的 吸光 度 或 透 光 率 达 
到 某 一 预先 设 定 的 检测 值 所 需要 的 反应 时 间 ， 或 检测 值 增加 
速度 的 方法 。 

光度 测定 试验 需 在 特定 的 仪器 中 进行 ， 温 度 一 般 为 
37C 士 1YC 。 

供 试 品 和 党 试剂 的 加 样 量 、 供 试 品 和 党 试剂 的 比例 以 及 
保温 时 间 等 ， 参 照 所 用 仪器 和 试剂 的 有 关 说 明 进 行 。 

为 保证 浊 度 和 显 色 试验 的 有 效 性 ， 应 预先 进行 标准 曲线 
的 可 靠 性 试验 以 及 供 试 品 的 干扰 试验 。 

标准 曲线 的 可 靠 性 试验 ” 当 使 用 新 批号 的 党 试剂 或 试验 
条 件 有 任何 可 能 会 影响 检验 结果 的 改变 时 ， 需 进行 标准 曲线 
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的 可 靠 性 试验 。 

用 标准 内 毒素 制 成 溶液 ， 制 成 至 少 3 个 浓度 的 稀释 液 
〈 相 邻 浓 度 间 稀释 倍数 不 得 大 于 10)， 最 低 浓度 不 得 低 于 所 
用 党 试剂 的 标示 检测 限 。 每 一 稀释 步骤 的 混 匀 时 间 同 凝 胶 
法 ， 每 一 浓度 至 少 做 3 支 平行 管 。 同 时 要 求 做 2 支 阴性 对 
照 ， 当 阴性 对 照 的 吸光 度 或 透 光 率 小 于 标准 曲线 最 低 点 的 
检测 值 或 反应 时 间 大 于 标准 曲线 最 低 点 的 反应 时 间 ， 将 全 
部 数据 进行 线性 回归 分 析 。 

根据 线性 回归 分 析 ， 标 准 曲 线 的 相关 系数 (7) 的 绝对 值 
应 大 于 或 等 于 0. 980， 试 验方 为 有 效 。 否 则 须 重新 试验 。 

干扰 试验 ”选择 标准 曲线 中 点 或 一 个 靠近 中 点 的 内 毒素 
浓度 ( 设 为 4。)， 作 为 供 试 品 干扰 试验 中 添加 的 内 毒素 浓度 。 
按 表 4 制备 溶液 A、B、C 和 D。 


表 4 光度 测定 法 干扰 试验 溶液 的 制备 


被 加 入 内 毒 
编号 内 毒素 浓度 行 管 数 
素 的 溶液 下 
A 无 供 试 品 溶液 至 少 2 
标准 曲线 的 中 点 (或 附 
B 供 试 品 溶液 至 少 2 
近 点 ?的 浓度 ( 设 为 4m) 
至 少 3 个 浓度 (最 低 一 每 一 浓度 
GE 检查 用 水 
| 点 设 定 为 A) 至 少 2 
D 无 检查 用 水 至 少 2 


注 : A 为 稀释 倍数 不 超过 MVD 的 供 试 品 溶液 。 

B 为 加 和 了 标准 曲线 中 点 或 靠近 中 点 的 一 个 已 知 内 毒素 浓度 的 ， 
且 与 溶液 A 有 相同 稀释 倍数 的 供 试 品 溶液 。 

C 为 如 “标准 曲线 的 可 靠 性 试验 ”项 下 描述 的 ， 用 于 制备 标准 
曲线 的 标准 内 毒素 溶液 。 

D 为 阴性 对 照 。 


按 所 得 线性 回归 方程 分 别 计算 出 供 试 品 溶液 和 含 标准 内 
毒素 的 供 试 品 溶 液 的 内 毒素 含量 c 和 c,.， 再 按 下 式 计 算 该 
试验 条 件 下 的 回收 率 (R)。 

R= (csc) /An X100% 

当 内 毒素 的 回收 率 在 50% 一 200% ， 则 认为 在 此 试验 条 
件 下 供 试 品 溶液 不 存在 干扰 作用 。 

当 内 毒素 的 回收 率 不 在 指定 的 范围 内 ， 须 按 “ 凝 胶 法 干 
扰 试 验 ” 中 的 方法 去 除 干扰 因素 ， 并 重复 干扰 试验 来 验证 处 
理 的 有 效 性 。 

当 党 试剂 、 供 试 品 的 来 源 、 处 方 、 生 产 工 艺 改 变 或 试验 
环境 中 发 生 了 任何 有 可 能 影响 试验 结果 的 变化 时 ， 须 重新 进 
行 干扰 试验 。 

检查 法 ” 按 “ 光 度 测定 法 的 干扰 试验 ”中 的 操作 步骤 进 
行 检测 。 

使 用 系列 溶液 C 生成 的 标准 曲线 来 计算 溶液 A 的 每 一 
个 平行 管 的 内 毒素 浓度 。 

试验 必须 符合 以 下 三 个 条 件 方 为 有 效 : 
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(1) 系 列 溶液 C 的 结果 要 符合 “标准 曲线 的 可 靠 性 试验 ” 
中 的 要 求 ; “ 

(2) 用 溶液 B 中 的 内 毒素 浓度 减 去 溶液 A 中 的 内 毒素 浓 
度 后 ， 计 算出 的 内 毒素 的 回收 率 要 在 50%% 一 200%% 的 范围 内 ; 

(3) 阴 性 对 照 的 检测 值 小 于 标准 曲线 最 低 点 的 检测 值 或 
反应 时 间 大 于 标准 曲线 最 低 点 的 反应 时 间 。 

结果 判断 ” 若 供 试 品 溶液 所 有 平行 管 的 平均 内 毒素 浓度 
乘 以 稀释 倍数 后 ， 小 于 规定 的 内 毒素 限 值 ， 判 定 供 试 品 符合 
规定 。 若 大 于 或 等 于 规定 的 内 毒素 限 值 ， 判 定 供 试 品 不 符合 
规定 。 

注 : 本 检查 法 中 ,“ 管 ”的 意思 包括 其 他 任何 反应 容器 ， 
如 微 孔 板 中 的 孔 。 

1144 升 压 物质 检查 法 

本 法 系 比 较 赖 氨 酸 升 压 素 标准 品 (S) 与 供 试 品 (TT) 升 高 
大 鼠 血 压 的 程度 ， 以 判定 供 试 品 中 所 含 升 压 物质 的 限度 是 否 
符合 规定 。 

标准 品 溶液 的 制备 ” 临 用 前 ， 取 赖 氨 酸 升 压 索 标准 品 ， 
用 氢化 钠 注 射 液 制 成 每 Iml 中 含 0. 1 赖 氮 酸 升 压 素 单位 的 
溶液 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 按 品 种 项 下 规定 的 限 值 ， 且 供 试 品 
溶液 与 标准 品 溶液 的 注入 体积 应 相等 的 要 求 ， 制 备 适 当 浓度 
的 供 试 品 溶液 。 

检查 法 ” 取 健 康 合格 、 体 重 300g 以 上 的 成 年 雄性 大 鼠 ， 
用 适宜 的 麻醉 剂 ( 如 腹腔 注射 乌拉 坦 1g/kg) 麻 醉 后 ， 固 定 于 
保温 手术 台 上 ， 分 离 气管 ， 必 要 时 插 人 揪 管 ， 以 使 呼吸 通 
畅 。 在 一 侧 颈 静脉 或 股 静 脉 插 和 静脉 插 管 ， 供 注射 药 液 用 ， 
按 体重 每 100g 注入 肝素 溶液 50 一 100 单位 ， 然 后 剥离 另 一 
侧 颈 动脉 ， 插 入 与 测 压 计 相 连 的 动脉 插 管 ， 在 播 管 与 测 压 计 
通路 中 充满 含 适量 肝素 钠 的 氧化 钠 注射 液 。 全 部 手术 完毕 
后 ， 将 测 压 计 的 读数 调节 到 与 动物 血压 相当 的 高 度 ， 开 启动 
脉 来， 记录 血压 。 缓 缓 注 和 人 适宜 的 交感 神经 阻 断 药 (如 甲 磺 
酸 酚 妥 拉 明 ， 按 大 鼠 每 100g 体重 注入 0. 1Img， 隔 5 一 10 分 
钟 用 相同 剂量 再 注射 一 次 )， 待 血压 稳定 后 ， 即 可 进行 药 液 
注射 。 各 次 注射 速度 应 基本 相同 ， 并 于 注射 后 立即 注入 氢化 
钠 注射 液 约 0. 5ml， 相 邻 两 次 注射 的 间隔 时 间 应 基本 相同 
(一 般 为 5 一 10 分 钟 )， 每 次 注射 应 在 前 一 次 反应 恢复 稳定 以 
后 进行 。 

选 定 高 低 两 剂量 的 赖 氨 酸 升 压 素 标准 品 溶液 (ml)， 高 
低 剂 量 之 比 约 为 1:0.6， 低 剂量 应 能 使 大 鼠 血 压 升 高 
1.33 一 3. 33kPa， 将 高 低 剂量 轮流 重复 注 和 人 2 一 3 次 ， 如 高 剂 
量 所 致 反应 的 平均 值 大 于 低 剂量 所 致 反应 的 平均 值 ， 可 认为 
该 动物 的 灵敏 度 符合 要 求 。 

在 上 述 高 低 剂 量 范围 内 选 定 标准 品 溶液 的 剂量 (ds)， 供 
试 品 溶液 按 品 种 项 下 规定 的 剂量 (dr )， 照 下 列 次 序 注射 一 
组 4 个 剂量 : ds、dr、dr、ds， 然 后 以 第 一 与 第 三 、 第 二 
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与 第 四 剂量 所 致 的 反应 分 别 比 较 ; 如 dr 所 致 的 反应 值 均 不 
大 于 ds 所 致 反应 值 的 一 半 ， 则 判定 供 试 品 的 升 压 物质 检查 
符合 规定 。 否 则 应 按 上 述 次 序 继续 注射 一 组 4 个 剂量 ， 并 按 
相同 方法 分 别 比较 两 组 内 各 对 ds、dr 所 致 的 反应 值 ， 如 drt 
所 致 的 反应 值 均 不 大 于 ds 所 致 的 反应 值 ， 则 判定 供 试 品 的 
升 压 物质 检查 符合 规定 ， 如 dr 所 致 的 反应 值 均 大 于 ds 所 臻 
的 反应 值 ， 则 判定 供 试 品 的 升 压 物质 检查 不 符合 规定 ; 否则 
应 另 取 动物 复试 。 如 复试 的 结果 仍 有 dtr 所 致 的 反应 值 大 于 
必 所 致 的 反应 值 ， 则 判定 供 试 品 的 升 压 物 质 检查 不 符合 
规定 。 
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本 法 系 比较 组 胺 对 照 品 (S) 与 供 试 品 (T) 引 起 麻 醇 猫 血 
压 下 降 的 程度 ， 以 判定 供 试 品 中 所 含 降 压 物质 的 限度 是 耕 符 
合 规 定 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ”精密 称 取 磷 酸 组 胺 对 照 品 适量 ， 按 
组 胺 计算 ， 加 水 溶解 使 成 每 1ml 中 含 1. 0mg 的 溶液 ， 分 装 
于 适宜 的 容器 内 ，4~8C 贮 存 ， 经 验证 保持 活性 符合 要 求 的 
条 件 下 ,可 在 3 个 月 内 使 用 。 

对 照 品 稀释 滚 的 制备 ” 临 用 前 ， 精 密 量 取 组 胺 对 照 品 溶 
液 适量 ， 用 氯 化 钠 注射 液 制 成 每 lml 中 含 组 胺 0. 5pg 的 
溶液 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 按 品 种 项 下 规定 的 限 值 ， 且 供 试 品 
溶液 与 对 照 品 稀释 液 的 注入 体积 应 相等 的 要 求 ， 制 备 适当 浓 
度 的 供 试 品 溶液 。 

检查 法 ” 取 健 康 合格 、 体 重 2kg 以 上 的 猫 ， 肉 者 应 无 
孕 ， 用 适宜 的 麻醉 剂 (如 巴 比 妥 类 ) 麻 醉 后 ， 固 定 于 保温 手术 
台 上 ， 分 高 气管 ， 必 要 时 插入 插 管 以 使 呼吸 畅通 ， 或 可 进行 
人 工 呼 吸 。 在 一 侧 颈 动脉 插入 连接 测 压 计 的 动脉 插 管 ， 管 内 
充满 适宜 的 抗 凝 剂 溶液 ， 以 记录 血压 ， 也 可 用 其 他 适当 仪器 
记录 血压 。 在 一 侧 股 静脉 内 插入 静脉 插 管 ， 供 注射 药 液 用 。 
试验 中 应 注意 保持 动物 体温 。 全 部 手术 完毕 后 ， 将 测 压 计 调 
节 到 与 动物 血压 相当 的 高 度 ( 一 般 为 13. 3 一 20. 0kPa) ， 开 启 
动脉 夹 ， 待 血压 稳定 后 ， 方 可 进行 药 液 注射 。 各 次 注射 速度 
应 基本 相同 ， 每 次 注射 后 立即 注入 一 定量 的 氯 化 钠 注射 液 ， 
每 次 注射 应 在 前 一 次 反应 恢复 稳定 以 后 进行 ， 且 相 邻 两 次 注 
射 的 间隔 时 间 应 尽量 保持 一 致 。 

自 静 脉 依次 注入 上 述 对 照 品 稀释 液 ， 剂 量 按 动 物体 重 每 
1kg 注射 组 胺 0. 05yg、0. lpg 及 0. 15pg， 重 复 2~3 次 ， 如 
0. 1ug 剂量 所 致 的 血压 下 降 值 均 不 小 于 2. 67kPa， 同 时 相应 
各 剂量 所 致 反应 的 平均 值 有 差别 ， 可 认为 该 动物 的 灵敏 度 符 
合 要 求 。 

取 对 照 品 稀释 液 按 动物 体重 每 1kg 注射 组 胺 0. 1ug 的 剂 
量 (ds)， 供 试 品 溶液 按 品 种 项 下 规定 的 剂量 (dr)， 照 下 列 
次 序 注射 一 组 4 个 剂量 : ds、dr、dr、ds。 然 后 以 第 一 与 
第 三 、 第 二 与 第 四 剂量 所 致 的 反应 分 别 比 较 ; 如 dr 所 致 的 
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反应 值 均 不 大 于 ds 所 致 反应 值 的 一 半 ， 则 判定 供 试 品 的 降 
压 物质 检查 符合 规定 。 否 则 应 按 上 述 次 序 继续 注射 一 组 4 个 
剂量 ， 并 按 相 同方 法 分 别 比较 两 组 内 各 对 ds、dzr 剂量 所 致 
的 反应 值 ， 如 dr 所 致 的 反应 值 均 不 大 于 ds 所 致 的 反应 值 ， 
则 判定 供 试 品 的 降 压 物质 检查 符合 规定 ; 如 dr 所 致 的 反应 
值 均 大 于 ds 所 致 的 反应 值 ， 则 判定 供 试 品 的 降 压 物质 检查 
不 符合 规定 ; 否则 应 另 取 动 物 复 试 。 如 复试 的 结果 仍 有 dr 
所 致 的 反应 值 大 于 ds 所 致 的 反应 值 ， 则 判定 供 试 品 的 降 压 
物质 检查 不 符合 规定 。 

所 用 动物 经 灵敏 度 检查 如 仍 符合 要 求 ， 可 继续 用 于 降 压 
物质 检查 。 
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本 法 系 比较 组 胺 对 照 品 (S) 与 供 试 品 (T) 引 起 豚鼠 离 体 
回肠 收缩 的 程度 ， 以 判定 供 试 品 中 所 含 组 胺 类 物质 的 限度 是 
否 符合 规定 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ”精密 称 取 磷 酸 组 胺 对 照 品 适量 ， 按 
组 胺 计算 ， 加 水 溶解 成 每 Iml 中 含 1. 0mg 的 溶液 ， 分 装 于 
适宜 的 容器 内 ，4~8C 贮 存 ， 在 确保 收缩 活性 符合 要 求 的 条 
件 下 ， 可 在 3 个 月 内 使 用 。 

对 照 品 稀 释 液 的 制备 ”试验 当日 ， 精 密 量 取 组 胺 对 照 品 
溶液 适量 ， 用 氟 化 钠 注 射 液 按 高 、 低 剂量 组 (ds, 、ds, ) 配 成 
两 种 浓度 的 稀释 液 ， 高 剂量 ds, 应 不 致使 回肠 收缩 达到 极 
限 ， 低 剂量 ds 所 致 反应 值 约 为 高 剂量 的 一 半 ， 调节 剂量 使 
反应 可 以 重复 出 现 。 一 般 组 胺 对 照 品 浴 权 中 的 终 浓度 为 
10 一 一 10-"g/ml， 注 入 体积 一 般 0.2 一 0. 5ml 为 宜 ， 高 低 剂 
量 的 比值 (r) 为 1 : 0.5 左 右 。 调 节 剂 量 使 低 剂量 能 引起 回肠 
收缩 ， 高 剂量 不 致使 回肠 收缩 达 极 限 ， 且 高 低 剂 量 所 致 回 肠 
的 收缩 应 有 明显 差别 。 

供 试 品 溶 液 的 配制 ” 按 品种 项 下 规定 的 限 值 ， 照 对 照 品 
稀释 液 低 剂量 (Cds, ) 制 成 适当 的 浓度 。 试 验 时 ， 一 般 供 试 品 
溶液 与 对 照 品 稀释 液 的 注 和 人 体积 应 相等 。 

回肠 肌 营 养 液 的 制备 ”A 液 : 试验 当日 ， 取 氯 化 钠 
160. 0g、 握 化 钾 4. 0g、 握 化 钙 ( 按 无 水 物 计 算 )2.0g、 氟 化 
镁 ( 按 无 水 物 计算 )1.0g 与 磷酸 氢 二 钠 ( 含 12 个 结晶 水 ) 
0. 10g， 加 纯化 水 700ml 使 溶解 ， 再 加 入 注射 用 水 适量 ， 使 
成 1000ml。B 液 : 取 硫 酸 阿托品 0.5mg、 碳 酸 氢 钠 1.0g、 
葡萄 糖 ( 含 1 个 结晶 水 )0. 5g， 加 适量 注射 用 水 溶解 ， 加 A 
液 50. 0m1， 混 合 后 加 注射 用 水 使 成 1000ml， 调节 pH 值 至 
7.2~7.4。B 液 应 临 用 前 制备 。 

检查 法 ” 取 健 康 合格 的 成 年 豚鼠 ， 肉 雄 均 可 ， 肉 者 无 
孕 ， 体重 250 一 350g， 禁 食 24 小 时 ， 迅 速 处 死 ， 立 即 剖 腹 
取出 回肠 一 段 (选用 远 端 肠 段 ， 该 段 最 敏感 ) 仔 细 分 离 肠 系 
膜 ， 注意 避免 因 奉 拉 使 回肠 受 损 ， 前 取 适 当 长 度 ， 用 注射 器 
抽取 上 述 溶液 B， 小 心 冲洗 去 除 肠 段 的 内 容 物 。 将 肠 段 下 端 
固定 于 离 体 器 官 恒温 水 浴 装 置 的 浴 槽 底部 ， 上 端 用 线 与 记 
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录 装 置 相连 ; 浴 槽 中 事先 放 人 一 定量 的 B 液 ( 约 10 一 30 
ml)， 连 续 通 和 人 95% O: 和 5% CO; 的 混合 气体 ， 维持 恒 温 
(34~36C ) ， 用 适当 方法 记录 该 回肠 收缩 幅度 。 如 果 使 用 
杠杆 ， 其 长 度 应 能 使 肠 段 的 收缩 放大 约 20 倍 。 选 择 1g 左 
右 的 预 负 荷 ， 可 根据 其 灵敏 度 加 以 调节 。 回 肠 放 人 人 浴 村 
后 ， 静 置 约 15 一 30 分 钟 ， 方 可 开始 注入 药 液 。 每 次 注入 药 
液 前 ， 要 用 了 液 冲 洗浴 槽 2 一 3 次 。 相 邻 两 次 给 药 的 间隔 时 
间 应 一 致 ( 约 2 分 钟 )， 每 次 给 药 前 应 在 前 一 次 反应 恢复 稳 
定 后 进行 。 

在 上 述 高 低 剂量 范围 内 选 定 对 照 品 稀释 液 的 剂量 (ds 、 
ds ) 和 供 试 品 溶液 按 品 种 项 下 规定 的 剂量 (dr )， 照 下 列 次 序 
准确 注入 浴 档 6 个 剂量 : ds 、ds, 、dr、dr、ds, 、ds,， 如 
ds 所 致 的 反应 值 大 于 ds, 所 致 反应 值 并 且 可 重复 时 判定 试验 
有 效 。 如 供 试 品 溶液 引起 回肠 收缩 ， 分 别 将 第 二 个 剂量 das, 
与 第 四 个 剂量 d+、 第 五 个 剂量 ds 与 第 三 个 剂量 dr 所 致 反 
应 值 进行 比较 ， 若 dr 所 致 反应 值 均 不 大 于 ds 所 致 反应 值 ， 
即 判定 供 试 品 组 胺 类 物质 检查 符合 规定 ; 车 dz 所 致 反应 值 
均 大 于 ds 所 致 反应 值 ， 即 判定 供 试 品 组 胺 类 物质 检查 不 符 
合 规定 ; 否则 应 另 取 动 物 按 初试 方法 进行 复试 ， 复 试 结 果 若 
dt 所 致 反应 值 均 不 大 于 ds, 所 致 反应 值 ， 即 判定 供 试 品 组 胺 
类 物质 检查 符合 规定 ;只 要 一 个 dt 所 致 反应 值 大 于 ds 所 至 
反应 值 ， 即 判定 供 试 品 组 胺 类 物质 检查 不 符合 规定 。 如 供 试 
品 不 引起 回肠 收缩 ， 则 按照 限 值 剂量 在 供 试 品 溶液 中 加 入 组 
胺 对 照 品 高 、 低 剂量 ， 并 按 下 列 次 序 准 确 注 人 ds 、ds +T、 
ds,+r、ds, ， 重 复 一 次 ， 若 供 试 品 组 胺 溶液 产生 的 收缩 与 对 
应 组 胺 对 照 液 高 、 低 剂量 的 收缩 基本 一 致 ， 可 判定 供 试 品 组 
胺 类 物质 检查 符合 规定 ; 车 供 试 品 组 胺 溶液 产生 的 收缩 与 对 
应 组 胺 对 照 液 高 、 低 剂量 的 收缩 不 相符 ， 即 减少 或 无 收缩 ， 
或 不 能 重复 出 现 ， 则 此 试验 结果 无 效 ， 应 另 取 动物 重 试 。 组 
胺 类 物质 检查 不 能 得 到 有 效 结果 时 ， 可 进行 供 试 品 的 降 压 物 
质 检查 。 

1147 ”过敏 反应 检查 法 

本 法 系 将 一 定量 的 供 试 品 溶液 注 和 豚鼠 体内 ， 间 了 同一 定 
时 间 后 静脉 注射 供 试 品 溶液 进行 激发 ， 观 察 动物 出 现 过 人 敏 反 
应 的 情况 ， 以 判定 供 试 品 是 否 引起 动物 全 身 过 敏 反应 。 

供 试用 的 豚鼠 应 健康 合格 ， 体 重 250 一 350g， 叭 鼠 应 无 
孕 。 在 试验 前 和 试验 过 程 中 ， 均 应 按 正常 饲养 条 件 饲 养 。 做 
过 本 试验 的 豚鼠 不 得 重复 使 用 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 除 另 有 规定 外 ， 按 品种 项 下 规定 的 
浓度 制 成 供 试 品 溶液 。 

检查 法 ” 除 男 有 规定 外 ， 取 上 述 豚鼠 6 只 ， 隔 日 每 只 每 
次 腹腔 或 适宜 的 途径 注射 供 试 品 溶液 0. 5ml， 共 3 次 ， 进 行 
致 敏 。 每 日 观察 每 只 动物 的 行为 和 体征 ， 首 次 致 敏和 激发 前 
称 量 并 记录 每 只 动物 的 体重 。 然 后 将 其 均 分 为 2 组 ， 每 组 3 
只 ， 分 别 在 首次 注射 后 第 14 日 和 第 21 日 ， 由 静脉 注射 供 试 
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品 溶液 1ml 进行 激发 。 观 察 激发 后 30 分 钟 内 动物 有 无 过 敏 
反应 症状 。 

结果 判断 静脉 注射 供 试 品 溶液 30 分 钟 内 ， 不 得 出 现 
过 敏 反 应 。 如 在 同一 只 动物 上 出 现 竖 毛 、 发 拌 、 干 哎 、 连 续 
喷 喧 3 声 、 连 续 咳 嗽 3 声 、 紫 癜 和 呼吸 困难 等 现象 中 的 2 种 
或 2 种 以 上 , 或 出 现 二 便 失禁 、 步 态 不 稳 或 倒 地 、 抽 搞 、 休 
克 、 死 亡 现象 之 一 者 ， 判 定 供 试 品 不 符合 规定 。 
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本 法 系 将 一 定量 供 试 品 与 2% 的 家 免 红 细胞 混 悬 液 混 
合 ， 温 育 一 定时 间 后 ， 观 察 其 对 红细胞 状态 是 否 产生 影响 的 
一 种 方法 。 

2% 红 细胞 混 最 液 的 制备 ” 取 健 康 家 兔 血液 ， 放 和 人 含 焉 
璃 珠 的 难 形 瓶 中 振 播 10 分 钟 ， 或 用 玻璃 棒 搅 动 血液 ， 以 除 
去 纤维 蛋白 原 ， 使 成 脱 纤 血 液 。 加 入 0. 9% 握 化 钠 溶 液 约 10 
倍 量 ， 播 义 ， 每 分 钟 1000 一 1500 转 离心 15 分 钟 ， 除 去 上 清 
液 ， 沉 淀 的 红细胞 再 用 0.9% 毛 化 钠 溶 液 按 上 述 方 法 洗涤 
2 一 3 次 ， 至 上 清 液 不 显 红 色 为 止 。 将 所 得 红细胞 用 0. 9%% 氛 
化 钠 溶 液 制 成 2% 的 混 悬 液 ， 供 试验 用 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 除 另 有 规定 外 ， 按 品种 项 下 规定 的 
浓度 制 成 供 试 品 溶液 。 

检查 法 ” 取 清 净 玻 璃 试管 5 只， 编号 ，1、2 号 管 为 供 
试 品 管 ，3 号 管 为 阴性 对 照管 ，4 号 管 为 阳性 对 照管 ，5 号 
管 为 供 试 品 对 照管 。 按 下 表 所 示 依 次 加 入 2% 红 细胞 其 液 、 
0.9% 气 化 销 溶 液 、 纯 化 水 ， 混 匀 后 ， 立 即 置 37Y 士 0. 5C 
的 恒温 箱 中 进行 温 育 。3 小 时 后 观察 溶血 和 凝聚 反应 。 


试管 编号 1、2 3 4 5 
2%% 红 细胞 悬 液 /ml 2.5 2;.5 2.5 
0.9% 气 化 钠 溶 液 /ml 2.2 2.5 4.7 
纯化 水 /ml 2.5 


供 试 品 溶液 /ml 0, 3 0.3 


如 试管 中 的 溶液 呈 浴 明 红 色 ， 管 底 无 细胞 残留 或 有 少量 
红细胞 残留 ， 表明 有 溶血 发 生 ; 如 红细胞 全 部 下 沉 ， 上 清 液 
无 色 澄 明 ， 或 上 清 液晶 有 色 澄 明 ， 但 1、2 号 管 和 5 号 管 肉 
眼 观察 无 明显 差异 ， 则 表明 无 溶血 发 生 。 

车 溶液 中 有 棕 红 色 或 红 棕 色 架 状 沉淀 ， 轻 轻 倒 转 3 次 仍 
不 分 散 ， 表 明 可 能 有 红细胞 凝聚 发 生 ， 应 进一步 置 显微镜 下 
观察 ， 如 可 见 红细胞 聚集 为 凝聚 。 

结果 判断 ” 当 阴 性 对 照管 无 溶血 和 凝聚 发 生 ， 阳 性 对 照 
管 有 溶血 发 生 ， 若 2 支 供 试 品 管 中 的 溶液 在 3 小 时 内 均 不 发 
生 溶 血 和 凝聚 ,判定 供 试 品 符合 规定 ， 若 有 1 支 供 试 品 管 的 
溶液 在 3 小 时 内 发 生 溶血 和 (或 ?凝聚 ， 应 设 4 支 供 试 品 管 进 
行 复试 ， 其 供 试 品 管 的 溶液 在 3 小 时 内 均 不 得 发 生 溶血 和 
《或 ?凝聚 ， 否 则 判定 供 试 品 不 符合 规定 。 
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1200 ”生物 活性 测定 法 
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本 法 系 在 适宜 条 件 下 ， 根 据 量 反 应 平行 线 原理 设计 ， 通 
过 检测 抗生素 对 微生物 的 抑制 作用 ,计算 抗生素 活性 ( 效 价 》 
的 方法 。 

抗生素 微生物 检定 包括 两 种 方法 ， 即 管 碟 法 和 浊 度 法 。 

测定 结果 经 计算 所 得 的 效 价 ， 如 低 于 估计 效 价 的 90% 或 
高 于 估计 效 价 的 110% 时 ， 应 调整 其 估计 效 价 ， 重 新 试验 。 

除 另 有 规定 外 ， 本 法 的 可 信 限 率 不 得 大 于 5%。 

第 一 法 管 碟 法 

本 法 系 利用 抗生素 在 琼脂 培养 基 内 的 扩散 作用 ， 上 比较 标 
准 品 与 供 试 品 两 者 对 接种 的 试验 菌 产 生 抑 菌 图 的 大 小 ， 以 测 
定 供 试 品 效 价 的 一 种 方法 。 

著 悬 液 的 制备 

枯草 芽孢 杆菌 ( Bacillus subtilis ) 悬 液 ” 取 枯草 芽孢 杆菌 
[CMCC(B)63 50150 的 营养 琼脂 斜面 培养 物 ， 接 种 于 盛 有 营 
养 琼脂 培养 基 的 培养 瓶 中 ,在 35 一 37C 培 养 7 日 ， 用 革 兰 
染色 法 涂 片 镜 检 ， 应 有 芽孢 85% 以 上 。 用 灭 菌 水 将 芽孢 洗 
下 ,在 65C 加 热 30 分 钟 ， 备 用 。 

短小 芽孢 杆菌 (Bacillus pumilus ) 悬 液 ” 取 短 小 芽孢 杆菌 
CCMCC(B)63 202] 的 营养 琼脂 斜面 培养 物 ， 照 上 述 方法 制备 。 

金黄 色 葡 萄 球菌 (Staphylococcus aureus ) 悬 液 ” 取 金黄 
色 葡 萄 球菌 CCMCC(B)26 003] 或 CATCC29 213) 的 营养 琼脂 
斜面 培养 物 ， 接 种 于 营养 琼脂 斜面 上 ， 在 35 一 37 它 培养 
20 一 22 小 时 。 临 用 时 ， 用 灭 菌 水 或 0.9% 灭 菌 握 化 钠 溶 液 将 
菌 普 洗 下 ， 备 用 。 

茧 黄 微 球 菌 ( Micrococcus luteus ) 悬 液 取 芯 黄 微 球菌 
CCMCC(B)28 0010] 的 营养 琼脂 斜面 培养 物 ， 接 种 于 盛 有 营 
养 琼脂 培养 基 的 培养 瓶 中 ,在 26 一 27C 培 养 24 小 时 ， 或 采 
用 适当 方法 制备 的 菌 斜 面 ， 用 培养 基 正 或 0.9% 灭 菌 氯 化 钠 
溶液 将 菌 苦 洗 下 ， 备 用 。 

大 肠 埃 希 菌 (Escherichia coli) 悬 液 ” 取 大 上 肠 埃 希 菌 CCM- 
CC(B)44 103] 的 营养 琼脂 斜面 培养 物 ， 接 种 于 营养 琼脂 斜 
面 上 , 在 35~37 必 培养 20 一 22 小 时 。 临 用 时 ， 用 灭 菌 水 将 
菌 昔 洗 下 ， 备 用 。 

降 酒 酵 母 菌 (Saccharomyces cerevisiae ) 悬 液 ” 取 啤酒 酵 
母 菌 [ATCC 9763] 的 V 号 培养 基 琼 脂 斜 面 培养 物 ， 接 种 
于 信号 培养 基 琼 脂 斜 面 上 。 在 32 一 35 人 培养 24 小 时 ， 用 灭 
菌 水 将 菌 普 洗 下 置 含 有 灭 菌 玻璃 珠 的 试管 中 ， 振 播 均匀 ， 备 用 。 
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肺炎 克 雷 伯 菌 (Kiebosiella pnezxmoniae ) 悬 液 ” 取 肺炎 克 
雷 伯 菌 CCMCC(B)46 1172 的 营养 琼脂 斜面 培养 物 ， 接 种 于 
营养 琼脂 斜面 上 ， 在 35~37 人 培养 20 一 22 小 时 。 临 用 时 ， 
用 无 菌 水 将 菌 昔 洗 下 ， 备 用 。 

支气管 炎 博 德 特 菌 (Bordetella bronchiseptica ) 悬 液 ” 取 
支气管 炎 博 德 特 菌 CCMCC(B)58 403] 的 营养 琼脂 斜面 培养 
物 ， 接 种 于 营养 琼脂 斜面 上 ， 在 32~35C 培 养 24 小 时 。 临 
用 时 ， 用 无 菌 水 将 菌 苦 洗 下 ， 备 用 。 

标准 品 溶 液 的 制备 ”标准 品 的 使 用 和 保存 ， 应 照 标准 品 
说 明 书 的 规定 。 临 用 时 照 表 1 的 规定 进行 稀释 。 

标准 品 的 品种 、 分 子 式 及 理论 计算 值 见 表 2。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 称 ( 或 量 ) 取 供 试 品 适量 ， 用 各 
品种 项 下 规定 的 溶剂 溶解 后 ， 再 按 估 计 效 价 或 标示 量 照 表 1 
的 规定 稀释 至 与 标准 品 相当 的 浓度 。 

双 碟 的 制备 ” 取 直 径 约 99mm， 高 1 一 17mm 的 平底 双 
碟 ， 分别 注 入 加 热 融 化 的 培养 基 ( 表 1)20ml， 使 在 矶 底 内 均 
匀 摊 布 ， 放 置 水 平台 面 上 使 凝固 ， 作 为 底层 。 另 取 培 养 基 适 
量 加 热 融化 后 ， 放 冷 至 48 一 50 (芽孢 可 至 60C)， 加 入 规 
定 的 试验 菌 悬 液 适 量 ( 能 得 清晰 的 抑 菌 圈 为 度 。 二 剂量 法 标 
准 品 溶液 的 高 浓度 所 致 的 捉 菌 圈 直 径 在 18 一 22mm， 三 剂量 
法 标准 品 溶液 的 中 心 浓度 所 致 的 抑 菌 圈 直 径 在 15 一 18mm)， 
播 匀 ， 在 每 1 双 碟 中 分 别 加 和 5ml， 使 在 底层 上 均匀 捧 布 ， 
作为 菌 层 。 放 置 在 水 平台 上 冷却 后 ， 在 每 1 双 碟 中 以 等 距离 
均匀 安置 不 锈 钢 小 管 ( 内 径 为 6.0mm 土 0.1mm， 高 为 
10. 0mm 士 0. 1mm， 外 径 为 7.8mm 士 0.1mm)74 个 (二 剂 量 
法 ) 或 6 个 (三 剂量 法 ) ， 用 陶 瓦 圆 盖 覆盖 备用 。 

检定 法 

二 剂量 法 ” 取 照 上 述 方法 制备 的 双 碟 不 得 少 于 4 个 ， 在 
每 1 双 碟 中 对 角 的 2 个 不 锈 钢 小 管 中 分 别 滴 装 高 浓度 及 低 浓 度 
的 标准 品 溶液 ， 其 余 2 个 小 管 中 分 别 滴 装 相应 的 高 低 两 种 浓度 
的 供 试 品 溶液 ; 高 、 低 浓度 的 剂 距 为 2: 1 或 4: 1。 在 规定 条 
件 下 培养 后 ， 测 量 各 个 抑 芯 图 直径 (或 面积 )， 照 生物 检定 统计 
法 (通则 1431) 中 的 (2.2) 法 进行 可 靠 性 测验 及 效 价 计算 。 

三 剂量 法 ”到 照 上 述 方法 制备 的 双 碟 不 得 少 于 6 个 ， 在 
每 1 双 碟 中 间隔 的 3 个 不 锈 钢 小 管 中 分 别 滴 装 高 浓度 (S;)、 
中 浓度 (Sz ) 及 低 浓度 (Si ) 的 标准 品 溶液 ， 其 余 3 个 小 管 中 分 
别 滴 装 相应 的 高 、 中 、 低 三 种 浓度 的 供 试 品 溶液 ， 高 、 低 浓 
度 的 剂 距 为 1: 0.8。 在 规定 条 件 下 培养 后 ， 测 量 各 个 抑 菌 
图 直径 (或 面积 ) ， 照 生物 检定 统计 法 (通则 1431) 中 的 (3. 3) 
法 进行 可 靠 性 测验 及 效 价 计算 。 


六 病人 六 
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表 1 Ts 


培 | 培养 基 | 基 灭 菌 缓冲 液 | 抗生素 浓度 范围 培养 条 件 
i ek 本 本 下 pB 值 | 单位 /ml 。 | 一度 7 网 疝 /时 
链 霉 素 枯草 芽孢 杆菌 CCMCC(CB)63 501] I 0.6~1.6 35~37 | 14~16 
卡 那 老 素 枯草 芽孢 杆菌 CCMCC(B)63 501) I 7.8~8.0 7.8 0.9~4.5 35~37 | 14~16 
阿 米 卡 星 枯草 芽孢 杆菌 CCMCC(B)63 501] I 7.8~8.0 7.8 0. 9~4.5 35~37 | 14~16 
巴 龙 考 素 枯草 芽孢 杆菌 CCMCCCB)63 501] I 7.8~8.0 7.8 0.9~4.5 35~37 | 14~16 
核糖 签 素 枯草 芽孢 杆菌 CCMCC(B)63 501) I 7.8~8.0 7.8 2.0~12.0 35~37 | 14~16 
卷曲 答案 枯草 芽孢 杆菌 CCMCCCB)63 501) I 7.8~8.0 7.8 10. 0~40.0 35~37 | 14~16 
磺 某 西林 枯草 芽 钨 杆菌 CCMCC(CB)763 501] 工 6. 5 一 6. 6 6. 0 5.0~10.0 35 一 37 14~16 
去 甲 万 古 属 素 枯草 芽孢 杆菌 CCMCCC(B)63 501) 好 6.0 6.0 9.0~43.7 35~37 | 14~16 
庆 大 考察 短小 芽孢 杆菌 CCMCC(B)63 202] I 7.8~8.0 7.8 2.0~12.0 35~37 | 14~16 
红 答 素 短小 芽孢 杆菌 CCMCC(B)63 202) I 7.8~8.0 7.8 5.0~20.0 35~37 | 14~16 
新 吉 素 金黄 色 葡 萄 球菌 CCMCC(B)26 003) I 7.8~8.0 7.89 4.0~25.0 35~37 | 14~16 
四 环 素 茧 黄 微 球菌 CCMCC(B)28 001) I 6.5~6.6 6.0 10. 0~40.0 35~37 | 14~16 
土改 素 芯 黄 微 球菌 CCMCC(B)28 001] I 6. 5~6.6 6.0 10. 0 一 40.0 35~37 | 16~18 
金竹 素 芯 黄 微 妹 菌 CCMCC(B)28 001] I 6.5~6.6 6.0 4.0~25.0 35~37 | 16~18 
氢 一 素 芯 黄 微 球菌 CCMCC(CB)28 001] I 6.5~6.6 6.0 30. 0~80. 03 35~37 | 16~18 
杆菌 肽 茧 黄 微 球菌 CCMCC(B)728 001) I 6.5~6.6 6.0 2.0~12.0 35~37 | 16~18 
黏 菌 家 大 肠 埃 希 菌 CCMCC(B)44 103] 可 7.2~7.4 6.0 614~2344 35~37 | 16~18 
两 性 签 素 B? 啤酒 酵母 菌 (ATCC 9763) N 6.0~6.2 10.5 0. 5~2.0 35~37 | 24~36 
宗 替 米 星 短小 芽孢 杆菌 CCMCC(B)63 202] I 7.8 一 8.0 7.8 5 一 20 35~37 | 14~16 
西 索 米 星 短小 芽孢 杆菌 CCMCC(B)63 202] I 7.8~8.0 7.8 5~20 35~37 | 14~16 
阿 奇 等 素 短小 芽孢 杆菌 CCMCC(B)63 202] I 7.8~8.0 7.8 0. 5~20 35~37 | 16~18 
砚 避 素 茧 黄 微 球菌 CCMCC(B)28 001) I 7.8~8.0 7.8 5~20 35~37 | 18~24 
乙酰 螺旋 堆 素 9 | 枯草 芽孢 杆菌 CCMCC(B)63 501) I 8.0~8.2 7.8 5~403 35~37 | 14~16 
妥 布 每 素 枯草 芽孢 杆菌 CCMCC(B)63 501) I 7.8~8.0 7.8 1~4 35~37 | 14~16 
罗 红 答 察 枯草 芽孢 杆菌 CCMCCCB)63 501) I 7.8~8.0 7.8 5~10 35~37 | 16~18 
克拉 惟 素 短小 芽孢 杆菌 CCMCCC(B)63 202] I 7.8~8.0 7.8 2.0~8.0 35~37 | 14~16 
大 观 屋 素 肺炎 克 雷 伯 菌 CCMCC(B)46 117) I 7.8~8.0 7.0 50~200 35~37 | 16~18 
吉他 堆 素 枯草 芽孢 杆菌 CCMCC(B)63 501] 8.0~8.2 7.8 20 一 40 35~37 | 16~18 
支 白 堆 素 枯草 芽孢 杆菌 CCMCC(B)63 501) 8.0~8.2 7.8 5~40 35~37 | 16~18 
小 诺 考 素 枯草 芽孢 杆菌 CCMCC(B)63 501) 7. 8 一 8.0 7.8 0.5~2.0 35~37 | 14~16 
多 黏 菌 素 B 大 肠 埃 希 菌 CCMCC(B)44 103) 6.5~6.6 6.0 1000 一 4000 35~37 | 16~18 
交 沙 霉 素 枯草 芽孢 杆菌 CCMCC(B)63 5017 7.8~8.0 7.8 7.5~30 35~37 | 14~16 
丙 酸 交 沙 堆 素 枯草 芽孢 杆菌 CCMCCCB)63 501) 7.8~8.0 7.8 20~80 36~37 | 14~16 
车 考 拉 宁 金黄 色 葡萄 球菌 CATCC 29 213] 7.8~8.0 7.8 10~200 35~37 | 16~18 
万 古 答 罕 枯草 芽孢 杆菌 CCMCC(B)63 501) 6.0 6.0 2.5~12.5 35~37 | 14~16 


中 两 性 属 素 B 双 碟 的 制备 ， 用 菌 层 15ml 代替 两 层 

@ 乙 酰 螺旋 霉 素 ， 抗 工 检定 培养 基 制 备 时 ， 调 节 pH 值 使 灭 菌 后 为 8. 0 一 8. 2。 
@ 含 3%% 氧 化 钠 。 

@ 加 0. 3% 葡萄 糖 。 


* 161 ， 
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表 2 抗生素 标准 品 品种 与 理论 值 


(C2 HaseN7Ol ) 2 。3H2SO4 


卡 那 霉 素 CHsxsN4Oll， H;SOs 

阿 米 卡 星 Cz Hsa3 Ns O13 ， nHzSO，(n 二 1.8 或 2) 
核糖 霉 素 Cry Ha Ns O10o * nH2 SO (n<2) 

新 霉 素 硫酸 新 堆 素 

庆 大 霉 素 硫酸 庆 大 霉 素 

磷 革 西林 Cis Hie Nz Naz O71S 

四 环 京 Czz HzxNzOs。HCI 

土 霉 素 Cz Hza NO, + 2HzO 

西 索 米 星 (Ce Ha7 Ns O71) » 5H2 SO% 

磷 答 素 Cs Hs CaOsP。HzO 


乙酰 螺旋 霉 素 | 乙酰 蛇 旋 霉 素 
克拉 霉 素 Cs8 Hee NO 


大 观 霉 素 C1 Hzs N2O7; »* 2HC1l .5H2O 
小 诺 霉 素 Czo HiNsOr。，5/2H2SO 
多 黏 菌 索 B 硫酸 多 竺 菌 素 B 


HCl 


金 瞻 素 


Czz H23CIN2 Og 。 


第 二 法 ”测度 法 

本 法 系 利用 抗生素 在 液体 培养 基 中 对 试验 菌 生长 的 抑制 作 
用 ， 通 过 测定 培养 后 细菌 浊 度 值 的 大 小 ， 比 较 标 准 品 与 供 试 品 
对 试验 菌 生长 抑制 的 程度 ， 以 测定 供 试 品 效 价 的 一 种 方法 。 

万 悬 液 制备 

金黄 色 葡萄 球菌 (Staphylococcus aureus) 悬 液 取 金 黄色 
葡萄 球菌 CCMCC(B)26 003) 的 车 养 琼脂 斜面 培养 物 ， 接 种 于 
营养 琼脂 斜面 上 ， 在 35~37'C 培 养 20 一 22 小 时 。 临 用 时 ， 用 
灭 菌 水 或 0.9% 灭 菌 所 化 钠 溶液 将 菌 苔 洗 下 ， 备 用 。 

大 肠 埃 希 菌 (Escherichia cofi) 县 液 了 到 大 肠 埃 希 菌 
[CCMCC(B)44 103] 的 营养 琼脂 斜面 培养 物 ， 接 种 于 营养 琼 


红 愉 素 
氨 霍 素 
杆菌 肽 
黏 菌 素 
去 甲 万 古 每 素 
卷曲 霉 素 
两 性 霉 素 B 
双龙 壁 素 
泰 普米 星 
阿 奇 巷 素 
有 要 布 霉 素 
罗 红 和 霉 素 
吉他 每 素 
麦 白 霉 素 
交 沙 霉 素 
丙 酸 交 沙 葡 素 
替 考 拉 宁 


Cs7 Hey7NOl1s 


Cu HizCl; NzOs 


Ces Hzrs Clz Ns O24 » HCI 
硫酸 卷曲 老 素 


Ca7 Hs NO 


Cazs Has Ns Ou * nH; SO4 


(Cz1 Ha Ns O17 ), » 5Hz SO 


Cas H7z Ns O12 


C1s Hs7 Ns Os 


Cal Hz Naz O1s 


Caz Hes NO1s 


Css Hr3 NO1e 


C72~89 Hes~s9 Cls Na~s O28~33 


理论 计算 值 
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u/mg 
1000 


1000 


975.2 


1000 


1000 


脂 斜 面 E， 在 35~37 必 培养 20 一 22 小 时 。 临 用 时 ， 用 灭 菌 


水 将 菌 苔 洗 下 ， 备 用 。 


白色 念珠 菌 (Candida albicans ) 悬 液 取 白 色 念 珠 菌 
[CMCCCF)98 001D7 的 改良 马丁 琼脂 斜面 的 新 鲜 培养 物 ， 接 
种 于 10ml 培养 基 芭 中 ,， 置 35~37'C 培 养 8 小 时 ， 再 用 培养 


基 玉 稀释 至 适宜 浓度 ， 备 用 。 
标准 品 溶液 的 制备 ”标准 品 的 使 用 和 保存 ， 


说 明 书 的 规定 。 临 用 时 照 表 3 的 规定 进行 稀释 。 
标准 品 的 品种 、 分 子 式 及 理论 计算 值 见 表 2。 


应 照 标准 品 


供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 称 (或 量 ) 取 供 试 品 适量 ， 照 各 


品种 项 下 规定 进行 供 试 品 溶液 的 配制 。 


表 3 抗生素 微生物 检定 浊 度 法 试验 设计 表 


金黄 色 葡 萄 球菌 [CCMCC(B)26 003] 


链 每 素 金黄 色 葡萄 球菌 CCMCC(B)26 003] 
阿 米 卡 星 金黄 色 葡 萄 球菌 CCMCC(B)26 003] 
红 埋 素 金黄 色 葡 萄 球菌 CCMCC(B)26 003] 
新 每 素 金黄 色 葡萄 球菌 KCMCC(B)26 003] 
四 环 素 金黄 色 葡萄 球菌 CCMCC(B)26 003] 
氨 霉 素 金黄 色 葡 萄 球菌 CCMCC(B)26 003] 
奈 替 米 星 、 金黄 色 葡 萄 球 昔 [CCMCC(B)26 003] 
西 索 米 星 金黄 色 葡萄 球菌 CCMCC(B)26 003] 


”162 。 


| 培养 大 | | 培养 大 | 基 灭 萝 缓 冲 液 | 抗生素 浓度 范围 


0.15~1.0 


2.4~10.8 
0. 8 一 2.0 
0. 1 一 0. 85 
0. 92 一 1. 50 
0. 05 一 0. 33 
5.5~13.3 
0.1~2.5 


wm % oo oo wm wm % % om 


0.1~0.25 


上 且 上 且 目 天上 上 月 是 司 忆 


培养 条 件 


35~37 
35~37 
35~37 
35~37 
35~37 
35~37 
35~37 
35~37 
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抗生素 类 别 


阿 奇 吉 素 金黄 色 葡 萄 球菌 CCMCC(B)26 003) 
磷 移 素 钠 大 肠 埃 希 菌 CCMCCCB)44 103] 
磷 答 来 钙 大 肠 埃 希 菌 CCMCC(B)44 103] 
磷 移 束 氨 丁 三 醇 大 肠 埃 希 菌 CCMCCCB)44 103] 
乙酰 螺旋 等闲 金黄 色 葡 萄 球菌 CCMCC(B)26 003] 
妥 布 移 素 金黄 色 葡 萄 球菌 CCMCC(B)26 003) 
大 观 埠 素 大 肠 埃 希 菌 CCMCCCB)44 103] 
吉他 霉 素 金黄 色 葡 萄 球菌 CCMCC(CB)26 003) 
麦 白 替 农 金黄 色 葡萄 球菌 CCMCC(B)26 003] 
小 诺 震 素 金黄 色 葡萄 球菌 CCMCC(B)26 003] 
杆菌 有 金黄 色 葡 萄 球菌 CCMCC(B)26 003] 
交 沙 霉 素 金黄 色 葡萄 球菌 [CCMCC(CB)26 003) 


丙 酸 交 沙 移 素 金黄 色 葡萄 球菌 CCMCC(B)26 003] 


含 试验 菌 液体 培养 基 的 制备 临 用 前 ， 取 规定 的 试验 
菌 悬 液 适量 (35 一 37 培养 3 一 4 小 时 后 测定 的 吸光 度 在 
0, 3~0.7 之 间 ， 且 剂 距 为 2 的 相 邻 剂量 间 的 吸光 度 差 值 不 
小 于 0,1)， 加 入 到 各 规定 的 液体 培养 基 中 ， 混 合 ， 使 在 
试验 条 件 下 能 得 到 满意 的 剂量 -反应 关系 和 适宜 的 测定 
油 度 。 

已 接种 试验 菌 的 液体 培养 基 应 立即 使 用 。 

检定 法 

标准 曲线 法 ” 除 另 有 规定 外 ， 取 适宜 的 大 小 厚度 均匀 的 
已 灭 菌 试管 ， 在 各 品种 项 下 规定 的 剂量 -反应 线性 范围 内 ， 
以 线性 浓度 范围 的 中 间 值 作为 中 间 浓 度 ， 标 准 品 溶液 选择 5 
个 剂量 ， 剂 量 间 的 比例 应 适宜 (通常 为 1: 1. 25 或 更 小 )， 供 
试 品 根据 估计 效 价 或 标示 量 溶液 选择 中 间 剂 量 ， 每 一 剂量 不 
少 于 3 个 试管 。 在 各 试验 管内 精密 加 入 含 试 验 菌 的 液体 培养 
基 9.0ml， 再 分 别 精密 加 入 各 浓度 的 标准 品 或 供 试 品 溶液 各 
1.0ml， 立 即 泥 勾 ， 按 随机 区 组 分 配 将 各 管 在 规定 条 件 下 培 
养 至 适宜 测量 的 浊 度 值 (通常 约 为 4 小时)， 在 线 测定 或 取出 
立即 加 入 甲醛 溶液 (1 一 3)0.5ml 以 终止 微生物 生长 ， 在 
530nm 或 580nm 波长 处 测定 各 管 的 吸光 度 。 同 时 另 取 2 支 
试管 各 加 入 药品 稀释 剂 1 0ml， 再 分 别 加 入 含 试验 菌 的 液体 
培养 基 9. 0ml， 其 中 一 支 试 管 与 上 述 各 管 同 法 操作 作为 细菌 
生长 情况 的 阳性 对 照 ， 另 一 支 试 管 立 即 加 入 甲醛 溶液 
0.5ml， 混 匀 ， 作 为 吸光 度 测定 的 空白 液 。 照 标准 曲线 法 进 
行 可 车 性 检验 和 效 价 计算 。 

抗生素 微生物 检定 法 标准 曲线 法 的 计算 及 统计 学 检验 

标准 曲线 法 的 计算 及 可 靠 性 检验 

1， 标 准 曲线 的 计算 

将 标准 品 的 各 浓度 lg 值 及 相对 应 的 吸光 度 列 成 表 4。 
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灭 菌 缓冲 液 | 抗生素 浓度 范围 
pH 值 单位 /ml 


1.0~5.0 


续 表 


12 一 42 35 一 37 


12. 0 一 31. 0 35 一 37 
12. 0 一 31. 0 35 一 37 
5.0~16.0 35~37 
0.3~1.1 35~37 
30~72 35~37 
0. 8 一 2.4 35 一 37 
1.2~3.2 35~37 
0. 5~1.2 35~37 
0.06~0.30 35~37 


1.0~4.0 35~37 


上 且 上 月 目 上 月 目 关 二 上 月 所 国有 目 窑 上 朋 


0.8~4.8 


按 公式 (1) 和 和 (2) 分 别 计算 标准 曲线 的 直线 回归 系数 ( 即 
斜率 )5 和 截 距 a， 从 而 得 到 相应 标准 曲线 的 直线 回归 方程 
(3): 


Lz Dry zy 
同 归 系 数 i 于 9 
截 距 : a 二 y 一 妈 (2) 
直线 回归 方程 : Y=bX++a (3) 


2. 回归 系数 的 显著 性 测验 

判断 回归 得 到 的 方程 是 否 成 立 ， 即 X、Y 是 否 存在 着 回 
归 关 系 ， 可 采用 上 检验 。 

假设 Ho: 5 一 0， 在 假设 H 成 立 的 条 件 下 ， 按 公式 (4) 一 
(6) 计 算 z 值 。 


ois -VS (4) 


Sy,x 


归 系数 标准 误 ，S, 一 一 二 一 二 
回归 系数 标准 误 ，S, 一 -FE 让 


(5) 


(6) 
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式 中 yy, 为 标准 品 的 实际 吸光 度 ; 
Y 为 估计 吸光 度 〔 由 标准 曲线 的 直线 回归 方程 (3)? 计 
算得 到 ]; 
y 为 标准 品 实际 吸光 度 的 均值 
Zi 为 抗生素 标准 品 实际 浓度 lg 值 ; 
元 为 抗生素 标准 品 实际 浓度 lg 值 的 均值 。 

对 于 相应 自由 度 (2n 一 4) 给 定 的 显著 性 水 平 (通常 x 一 
0.05)， 查 表 得 ts-z)， 若 上 | 之 &zw-z，， 则 拒绝 H。， 认 为 回 
归 效 果 显 著 ， 即 X、Y 具有 直线 回归 关系 ; 若 |t| 委 zzo-a， 
则 接受 H。， 认 为 回归 效果 不 显著 ， 即 X、Y 不 具有 直线 回 
归 关 系 。 

3. 测定 结果 的 计算 及 可 信 限 率 估 计 

3.1 抗生素 浓度 lg 值 的 计算 ” 当 问 归 系 数 具 有 显著 意 
义 时 ， 测 得 供 试 品 吸光 度 的 均值 后 ， 根 据 标 准 曲线 的 直线 回 
归 方 程 (3)， 按 方程 (7) 计 算 抗生素 的 浓度 lg 值 。 


抗生素 的 浓度 lg 值 , Xo 一 了 < (7) 


3.2 抗生素 浓度 (或 数学 转换 值 ) 可 信 限 的 计算 按 公 
式 (4) 和 (8) 计 算得 到 的 抗生素 浓度 lg 值 在 95% 置 信 水 平 
(a 一 0. 05) 的 可 信 限 。 

Xe 的 可 信和 限 : 

Sy,x 
|6| 
式 中 为 标准 品 的 浓度 数 乘 以 平行 测定 数 ，; 

m 为 供 试 品 的 平行 测定 数 ; 

Xe 为 根据 线性 方程 计算 得 到 的 抗生素 的 浓度 lg 值 ; 

Y 为 抗生素 供 试 品 吸光 度 的 均值 。 

3.3 可 信 限 率 的 计算 ” 按 公式 (9) 计 算得 到 的 抗生素 浓 
度 ( 或 数学 转换 值 ) 的 可 信 限 率 。 


(Xo— 7x) 


FL= X, 士 如 rz 有 Dr — Xo x 


1 1 
/二 + 二 二 (8) 


可 信 限 率 FL% 一 汪 融 司 X* 低 限 x100y (9) 


式 中 Xo。 应 以 浓度 为 单位 。 

其 可 信 限 率 除 另 有 规定 外 ， 应 不 大 于 5% 。 

3.4 供 试 品 含量 的 计算 ”将 计算 得 到 的 抗生素 浓度 (将 
lg 值 转 换 为 浓度 ) 再 乘 以 供 试 品 的 稀释 度 ， 即 得 供 试 品 中 抗 
生 素 的 量 。 

二 剂量 法 或 三 剂量 法 ” 除 男 有 规定 外 ， 取 大 小 一 致 的 已 
灭 菌 的 试管 ， 在 各 品种 项 下 规定 的 剂量 反应 线性 范围 内 ， 选 
择 适 宜 的 高 、( 中 、) 低 浓度 ， 分 别 精密 加 入 各 浓度 的 标准 品 
和 供 试 品 溶液 各 1. 0ml， 二 剂量 的 剂 距 为 2:1 或 4:1, 三 
剂量 的 剂 距 为 1 : 0.8。 同 标准 曲线 法 操作 ， 每 一 浓度 组 不 
少 于 4 个 试管 ， 按 随机 区 组 分 配 将 各 试管 在 规定 条 件 下 培 
养 。 照 生物 检定 统计 法 (通则 1431) 中 的 (2.2) 法 和 (3.3) 法 
进行 可 靠 性 测验 及 效 价 计 算 。 


* 164 。 


亲 再 2 关 


中 国药 典 2015 年 版 
培养 基 及 其 制备 方法 
培养 基 I 
腑 5g 琼脂 15~20g 
牛肉 浸出 粉 3g 水 1000ml 
磷酸 氧 二 钾 3g 


除 琼脂 外 ， 混 合 上 述 成 分 ， 调 节 pH 值 使 比 最 终 的 pH 
值 略 高 0. 2 一 0.4， 加 入 了 琼脂， 加 热 溶化 后 滤 过 ， 调 节 pH 值 
使 灭 菌 后 为 7.8 一 8.0 或 6.5~6.6, 在 15C 灭 菌 30 
分 钟 。 


培养 基 开 
肪 6g 葡萄 糖 lg 
牛肉 浸出 粉 1.5g 琼脂 15~20g 
酵母 浸出 粉 6g 水 1000ml 


除 琼脂 和 葡萄 糖 外 ,混合 上 述 成 分 ,调节 pH 值 使 比 最 
终 的 pH 值 略 高 0. 2 一 0.4， 加 入 琼脂 ， 加 热 深化 后 滤 过 ， 加 
葡萄 糖 溶解 后 ， 摇 匀 ， 调 节 pH 值 使 灭 菌 后 为 7.8 一 8. 0 或 
6.5~6. 6， 在 115C 灭 菌 30 分 钟 。 


培养 基 下 
膝 5g 磷酸 氢 二 钾 3. 68g 
牛肉 浸出 粉 1.5g 磷酸 二 氧 钾 1. 32g 
酵母 浸出 粉 3g 葡萄 糖 lg 
氢化 钠 3. 5g 水 1000ml 


除 葡萄 糖 外 ， 混 合 上 述 成 分 ， 加 热 溶 化 后 滤 过 ， 加 葡萄 
糖 溶解 后 ， 摇 匀 ， 调 节 pH 值 使 灭 菌 后 为 7.0 一 7.2， 在 
115C 灭 菌 30 分 钟 。 


培养 基 玖 
腑 10g 葡萄 糖 10g 
氧化 钠 10g 琼脂 20~30g 
枸 樟 酸 钠 10g 水 1000ml 


除 琼脂 和 葡萄 糖 外 ， 混 合 上 述 成 分 ， 调 节 pH 值 使 比 最 
终 的 pH 值 略 高 0. 2 一 0.4， 加 入 琼脂 ， 在 109 必 加 热 15 分 钟 ， 
于 70C 以 上 保温 静 置 1 小 时 后 滤 过 ， 加 葡萄 糖 溶 解 后 ， 摇 匀 ， 
调节 pH 值 使 灭 菌 后 为 .0 一 6.2， 在 115MC 灭 菌 30 分 钟 。 

培养 基 V 
腑 10g 琼脂 20~30g 
麦芽 糖 40g 水 1000ml 

除 琼脂 和 麦芽 糖 外 ， 混 合 上 述 成 分 ， 调 节 pH 值 使 比 最 
终 的 pH 值 略 高 0. 2 一 0.4， 加 入 琼脂 ， 加 热 溶化 后 滤 过 ， 加 
麦芽 糖 溶解 后 ， 摇 匀 ， 调节 pH 值 使 灭 菌 后 为 6. 0 一 6.2， 在 
115 尼 灭 菌 30 分 钟 。 


培养 基 H 
腑 8g 酵母 浸出 粉 5g 
牛肉 浸出 粉 3g 磷酸 二 氢 钾 lg 
氯 化 钠 45g 琼脂 15 一 20g 
磷酸 氧 二 钾 3. 3g 水 1000ml 
葡萄 糖 2. 5g 


中 国药 典 2015 年 版 


除 琼脂 和 葡萄 糖 外 ， 混 合 上 述 成 分 ， 调 节 pH 值 使 比 最 
终 的 pH 值 略 高 0.2~0. 4， 加 入 琼脂 ， 加 热 溶化 后 滤 过 ， 加 
葡萄 糖 溶 解 后 ， 摇 匀 ， 调 节 pH 值 使 灭 菌 后 为 7.2~7.4, 在 
115C 灭 菌 30 分 钟 。 


培养 基 H 
腺 Sg 枸 橡 酸 钠 10g 
牛肉 浸出 粉 3g 琼脂 15~20g 
磷酸 氢 二 钾 7g 水 1000ml 
磷酸 二 氢 钾 3g 


除 琼 脂 外 ,混合 上 述 成 分 ， 调节 pH 值 使 比 最 终 的 pH 
值 略 高 0. 2 一 0.4， 加 和 琼脂， 加 热 溶化 后 滤 过 ， 调 节 pH 值 
使 灭 菌 后 为 6.5 一 6.6， 在 115'C 灭 菌 30 分 钟 。 


培养 基 值 
酵母 浸出 粉 lg 琼脂 15~20g 
硫酸 锭 lg 磷酸 盐 缓 冲 液 
葡萄 精 5g (pH6. 0) 1000ml 


混合 上 述 成 分 ， 加 热 溶化 后 滤 过 ， 调 节 pH 值 使 灭 菌 后 
为 6.5~6.6,， 在 115C 灭 菌 30 分 钟 。 


培养 基 攻 
蛋白 肪 7. 5g 氯 化 钠 5.0g 
酵母 襄 2.0g 葡萄 糖 10. 0g 
牛肉 浸出 粉 1.0g 水 1000ml 


除 葡萄 糖 外 ， 混 合 上 述 成 分 ， 加 热 深化 后 滤 过 ， 加 葡萄 
糖 溶解 后 ， 播 匀 ， 调 节 pH 值 使 灭 菌 后 为 6.5， 在 115C 灭 


菌 30 分 钟 。 

营养 肉 汤 培养 基 
腑 10g 肉 浸 液 1000ml 
氧化 钠 5g 


取 腑 和 和 握 化 钠 加 入 肉 浸 液 内 ， 微 温 溶解 后 ,调节 pH 值 
为 弦 碱 性 ， 煮 沸 ， 滤 清 ， 调 节 pH 值 使 灭 菌 后 为 7.2 士 0. 2， 
在 115CC 灭 菌 30 分 钟 。 

营养 琼脂 培养 基 
肪 10g 琼脂 15~20g 
毛 化 钠 5g 肉 浸 液 9 1000ml 

除 琼脂 外 ， 混 合 上 述 成 分 ， 调 节 pH 值 使 比 最 终 的 pH 
值 略 高 0. 2 一 0.4， 加 入 琼脂 ， 加 热 溶 化 后 滤 过 ， 调 节 pH 值 
使 灭 菌 后 为 7,0 一 7.2， 分 装 ， 在 115C 灭 菌 30 分 钟 ， 趁 热 


斜 放 使 凝固 成 斜面 。 

改良 马丁 培养 基 
腑 5. 0g 酵母 浸出 粉 2. 0g 
硫酸 镁 0. 5g 琼脂 15~20g 
磷酸 氢 二 钾 1.0g 水 1000ml 
葡萄 糖 20.0g 


@ 肉 浸 液 也 可 用 牛肉 浸出 粉 38， 加 水 1000ml， 配 成 溶液 代替 。 
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除 葡萄 糖 外 ， 混 合 上 述 成 分 ， 微 温 溶解 ， 调 节 pH 值 约 
为 6.8， 者 沸 ， 加 入 葡萄 精深 解 后 ， 播 匀 ， 滤 清 ， 调 节 pH 
值 使 灭 菌 后 为 6.4 士 0.2， 分 装 ， 在 115C 灭 菌 30 分 钟 ， 趁 
热 斜 放 使 凝固 成 斜面 。 


多 黏 菌 索 B 用 培养 基 
蛋白 及 6. 0g 酵母 浸 高 3.0g 
牛肉 浸 高 1.5g 琼脂 15~20g 
胰 消 化 酷 素 4. 0g 水 1000ml 
葡萄 糖 1.0g 


除 琼脂 外 ， 混 合 上 述 成 分 ， 调节 pH 值 使 比 最 终 的 pH 
值 略 高 0.2~0.4， 加 入 琼脂 ， 加 热 溶化 后 滤 过 ， 调 节 pH 值 
使 灭 菌 后 为 6.5 一 6.7， 在 115'C 灭 菌 30 分 钟 。 

培养 基 可 以 采用 相同 成 分 的 干燥 培养 基 人 代替 ， 临 用 时 ， 
照 使 用 说 明 配 制 和 灭 菌 ， 备 用 。 

灭 菌 缓冲 液 

磷酸 盐 缓冲 液 (pH5.6) 取 磷 酸 二 氢 钾 9. 07g， 加 水 使 
成 1000ml， 用 lmoUVL 氨 氧 化 钠 溶 液 调节 pH 值 至 5.6， 滤 
过 ,在 115C 灭 菌 30 分 钟 。 

磷酸 盐 缓 冲 液 (pH6.0) 取 磷 酸 氨 二 钾 2g 与 磷酸 二 氢 
钾 8g， 加 水 使 成 1000ml， 滤 过 ， 在 115C 灭 菌 30 分 钟 。 

磷酸 盐 缓冲 液 (pH7.0) ” 取 磷 酸 氢 二 钾 9. 39g 与 磷酸 二 
氢 钾 3. 5g， 加 水 使 成 1000ml， 滤 过 ， 在 115C 灭 菌 30 分 钟 。 

磷酸 盐 缓冲 液 (pH7.8) ” 取 磷 酸 毛 二 钾 5. 59g 与 磷酸 二 
氢 钾 0. 41g， 加 水 使 成 1000ml， 滤 过 ,在 115 灭 菌 30 分 钟 。 

磷酸 盐 缓 冲 液 (pH10.5) 取 磷 酸 氨 二 钾 35g， 加 10mol/L 
氢 氧 化 钠 溶 液 2ml， 加 水 使 成 1000ml， 滤 过 ,在 115'C 灭 菌 30 
分 钟 。 
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培养 基 
腑 15g 0.1% 硫 酸 亚 铁 (FeSO,。 
氢化 钠 4g 7H:O) 溶 液 0. 5ml 
枸 橡 酸 钠 5. 88g 20% 硫 酸 镁 (MgSO,。 
磷酸 氨 二 钾 4g 7HzO 〇 ) 溶 液 lml 
甘油 50g 肉 浸 液 1000ml 


混合 上 述 成 分 ， 调 节 pH 值 使 灭 菌 后 为 7. 0 一 7. 2， 分 装 
于 500ml 锥 形 关 内， 每 瓶 80ml， 在 115 包 灭 菌 30 分 钟 。 

青霉素 酶 溶液 的 制备 

取 蜡 样 芽 孢 杆菌 (Bacitius cerezs) [CCMCC(B)63 301) 
的 斜面 培养 物 ， 接 种 至 上 述 一 瓶 培养 基 内 ， 在 25C 播 床 培 
养 18 小 时 后 ， 取 此 培养 物 接种 至 其 余 各 瓶 培养 基 内 ， 每 瓶 
接种 10m1， 同 时 每 瓶 加 入 无 菌 青霉素 4500 单位 ， 在 25C 摇 
床 培养 24 小 时 ， 再 加 无 菌 青 性 素 2 万 单位 ， 继 续 培 养 24 小 
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时 ， 再 加 无 菌 青 才 素 2 万 单位 ， 继 续 培养 24 小 时 ， 离 心 沉 
淀 菌 体 ， 调 节 pH 值 至 约 8.5， 用 波 柱 滤 过 除 菌 ， 滤 液 用 无 
菌 操 作 调 pH 值 至 近 中 性 后 ， 分 装 于 适宜 容器 内 ， 在 10C 以 
下 贮存 ， 备 用 。 
酶 活力 测定 
青 著 素 溶液 的 制备 ” 称 取 青 霉 素 钠 ( 钾 ?适量 ， 用 磷酸 盐 
缓冲 液 (pH7. 0 溶解 成 每 1ml 中 含 青霉素 1 万 单位 的 溶液 。 
青 圭 素 酶 稀释 液 的 制备 。” 取 青 笑 索 酶 溶液 ， 按 估计 单位 用 
磷酸 盐 缓 冲 液 (pH?7.0) 稀 释 成 每 lml 中 约 含 青霉素 酶 8000 一 
12 000 单 位 的 溶液 ， 在 37'C 预 热 。 
测定 法 ”精密 量 取 青 霉 素 溶液 50ml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 
预 热 至 37C 后 ， 精 密 加 入 已 预 热 的 青霉素 酶 稀释 液 25ml， 
迅速 混 匀 ， 在 37 必 准确 放置 1 小 时 ， 精 密 量 取 3ml， 立 即 加 
至 已 精密 量 取 的 碘 滴 定 液 (0. 005molL) [精密 量 取 碘 滴定 
液 (0.05molL) 10ml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 有 用 栈 酸 钠 缓 冲 液 
(pH4. 5) 稀 释 至 刻度 ]25ml 中 ， 在 室温 暗 处 放置 15 分 钟 ， 
用 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 (0.01molML) 滴 定 ， 至 近 终点 时 ， 加 淀 
粉 指示 液 ， 继 续 滴 定 至 蓝 色 消失 。 
空白 试验 取 已 预 热 的 青霉素 溶液 2ml， 在 37 人 放置 1 
小 时 ， 精 密 加 入 上 述 碘 滴 定 液 (0. 005molL)25ml， 然 后 精 
密 加 青霉素 酶 稀释 液 Iml， 在 室温 暗 处 放置 15 分 钟 ， 用 硫 
代 硫 酸 钠 滴定 液 (0.01moil/L) 滴 定 。 按 下 式 计 算 ， 
E=(B—A)XMXxFXDX100 
式 中 EE 为 青 才 素 酶 活力 ， 单 位 /(ml。* 小 时 ); 
B 为 空白 滴定 所 消耗 的 上 述 硫 代 硫酸 钠 滴 定 液 的 容 
量 ，ml; 
4 为 供 试 品 滴定 所 消耗 的 上 述 硫 代 硫 酸 钠 滴 定 液 的 容 
量 ，ml; 
M 为 硫 代 硫酸 钠 滴 定 液 的 浓度 ，mol/L; 
下 为 在 相同 条 件 下 , 每 lml 的 上 述 碘 滴定 液 
(0. 005mol/L) 相 当 于 青霉素 的 效 价 ， 单 位 ; 
为 青霉素 酶 溶液 的 稀释 倍数 。 
【附注 】 磷酸 盐 缓 冲 液 (pH7. 0) 
与 磷酸 二 氢 钾 3. 14g， 加 水 使 成 1000ml。 
醋酸 钠 缓冲 液 (pH4.5) 取 冰 醋酸 13. 86ml， 加 水 使 成 
250ml; 另 取 结晶 醋酸 钠 27. 30g， 加 水 使 成 200ml， 两 液 混 
合 均匀 。 


取 磷 酸 气 二 钾 7. 36g 
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本 法 系 比较 赖 氨 酸 升 压 素 标准 品 (S) 与 供 试 品 (T) 两 者 
引起 大 鼠 血 压 升 高 的 程度 ， 以 测定 供 试 品 的 效 价 。 

标准 品 溶液 的 制备 ”试验 当日 ， 取 赖 氨 酸 升 压 素 标准 
品 ， 加 和 握 化 钠 注 射 液 制 成 两 种 浓度 的 稀释 液 ， 高 低 剂 量 的 比 
值 (7) 一 般 不 得 大 于 1 : 0.6， 调 节 剂 量 使 低 剂量 能 引起 血压 
升 高 ， 高 剂量 应 不 致使 血压 升 高 达到 极限 。 

供 试 品 溶液 与 稀释 液 的 制备 ” 按 供 试 品 的 标示 量 或 估计 
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效 价 (At)， 照 标准 品 溶液 与 稀释 液 的 制备 法 制 成 两 种 浓度 
的 稀释 液 ， 其 比值 (>) 应 与 标准 品 相等 ， 标 准 品 与 供 试 品 高 
低 剂 量 所 致 的 反应 均值 应 相近 。 

测定 法 ” 取 健 康 合格 ,体重 300g 以 上 的 成 年 雄性 大 鼠 ， 
用 适宜 的 麻醉 剂 (如 腹腔 注射 乌拉 坦 1g/kg) 麻 醉 后 ， 固 定 于 
保温 手术 台 上 ， 分 离 气 管 ， 必 要 时 插入 气管 插 管 ， 以 使 呼吸 
畅通 。 在 一 侧 颈 静脉 或 股 静 脉 插入 静脉 插 管 ， 供 注射 药 液 
用 ， 按 每 100g 体重 注 人 肝素 溶液 50 一 100 单位 。 然 后 剥离 
另 一 侧 颈 动脉 ， 插 人 与 血压 计 相 连 的 动脉 插 管 ， 在 血压 计 与 
插 管 通路 中 充满 氢化 钠 注 射 液 ， 并 于 动脉 插 管 中 注入 适量 肝 
素 ( 约 200~400 单位 ) 抗 疑 ， 全 部 手术 完毕 后 ,将 血压 计 调 
节 到 与 动物 血压 相当 的 高 度 ， 开 启动 脉 来， 记录 血压 。 缓 组 
注入 适宜 的 交感 神经 阻 断 药 (如 酚 妥 拉 明 ， 按 大 鼠 每 100g 体 
重 注 入 0. lmg， 隔 5 一 10 分 钟 用 相同 剂量 再 注射 一 次 )， 待 
血压 稳定 后 ， 即 可 进行 药 液 注射 ， 各 次 药 液 的 注射 速度 应 基 
本 相同 ， 并 于 每 次 注射 后 立即 注入 氯 化 钠 注射 液 约 0. 5ml。 
每 次 注射 应 在 前 一 次 注射 的 反应 基本 稳定 以 后 进行 ， 相 邻 两 
次 注射 的 间隔 时 间 应 相同 (一 般 为 5 一 10 分 钟 )。 标 准 品 稀释 
液 和 供 试 品 稀释 液 各 取 高 低 两 个 剂量 (ds 、ds 、dr 、dr, ) 
为 一 组 ， 按 随机 区 组 设计 的 次 序 轮流 注入 ， 每 组 4 个 剂量 ， 
重复 4~6 组 。 测量 各 剂量 所 致 血压 升 高 的 高 度 ， 照 生物 检 
定 统计 法 (通则 1431) 中 的 量 反 应 平行 线 测定 法 计算 效 价 及 
实验 误差 。 

本 法 的 可 信和 限 率 (FL%) 不 得 大 于 20%。 
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试剂 (1) 磷 酸 盐 缓冲 液 (0.2mol/L) 取 磷 酸 氨 二 钠 
71. 64g， 加 水 使 溶解 成 1000ml， 作 为 甲 液 。 另 取 磷 酸 二 和 毛 
钠 27. 60g， 加 水 使 溶解 成 1000ml， 作 为 乙 液 。 取 甲 液 81mi 
与 乙 液 19ml, 混 名， 调节 pH 值 至 7. 3。 

(2) 磷 酸 盐 缓冲 液 (0.1lmol/L) 取 磷 酸 盐 缓冲 液 
(0. 2mol/L)500ml， 加 水 稀释 至 1000mt， 调 节 pH 值 至 7. 3。 

(3) 磷酸 盐 缓 冲 液 (0.02mol/L) 取 砚 酸 盐 缓冲 液 
(0. 2mol/L)100ml， 加 水 稀释 至 1000ml， 调 节 pH 值 至 7. 3。 

(4) 玻 珀 酸 盐 溶液 ” 取 琉 珀 酸 与 氧 氧化 钾 各 4.72g， 加 
水 使 溶解 成 100ml， 调 节 pH 值 至 7. 3。 

(5) 氰 化 钾 溶液 ” 取 和 氰 化 钾 0. 65g， 加 水 使 溶解 成 100ml 
后 ， 用 稀 硫 酸 调节 pH 值 至 7. 3。 

(6) 去 细胞 色素 C 的 心 悬 浮 液 ” 取 新 鲜 猪 ( 牛 ) 心 2 只 ， 除 
去 脂肪 与 结缔 组 织 ， 切 成 条 ， 用 绞 肉 机 绞 碎 ， 置 纱布 兜 中 ， 
用 水 冲洗 约 2 小 时 (经 常 搅 动 ， 挤 出 血色 素 )， 挤 干 ， 用 水 洗 
数 次 ， 挤 干 ， 置 磷酸 盐 缓冲 液 (0. 1molML) 中 浸泡 约 1 小时， 
挤 干 ， 重 复 浸泡 1 次 ， 用 水 洗 数 次 ， 挤 干 ， 置 组 织 捣 碎 机 内 ， 
加 磷酸 盐 缓 冲 液 (0. 02mol/L) 适 量 恰 使 猪 ( 牛 ) 心 浸没 ， 执 成 匀 
浆 ， 离心 10 分 钟 ( 普 通 离心 机 )， 取 上 层 混 悬 液 ， 加 冰 块 少 
量 , 迅速 用 稀 醋 酸 调 节 pH 值 至 约 5.5， 立 即 离心 15 分 钟 ， 
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取 沉 淀 ， 加 等 体积 的 磷酸 盐 缓 冲 液 (0. 1mol/L)， 用 玻璃 匀 浆 
器 磨 匀 后 ， 贮 存 于 冰箱 中 ， 临 用 时 取 1. 0ml， 加 磷酸 盐 缓 冲 
液 (0. 1mol/ 贡 ) 稀 释 至 10ml。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 供 试 品 ， 加 水 制 成 每 lml 中 含 细 
胞 色素 C 约 3mg 的 溶液 。 

测定 法 ” 取 磷 酸 盐 缓 冲 液 (0. 2molL)5ml、 琥 珀 酸 盐 溶 
液 1.0ml 与 供 试 品 溶液 0. 5ml( 如 系 还 原型 制剂 , .应 加 入 
0,01mol/L 铁 氰 化 钾 溶 液 0. 05ml) ， 置 25ml 具 塞 比 色 管 中 ， 
加 去 细胞 色素 C 的 心 悬 浮 液 0. 5ml 与 氰 化 钾 溶 液 1. 0m1， 加 
水 稀释 至 10ml， 扬 匀 ， 以 同样 的 试剂 作 空白 ， 照 紫外 -可 见 
分 光 光 度 法 (通则 0401)， 在 550nm 的 波长 处 附近 ,间隔 
0. 5nm 找 出 最 大 吸收 波长 ， 并 测定 吸光 度 ， 直 至 吸光 度 不 再 
增 大 为 止 ， 作 为 酶 还 原 吸光 度 ; 然后 各 加 连 二 亚硫酸钠 约 
5mg， 扬 匀 ， 放 置 约 10 分 钟 ， 在 上 述 同一 波长 处 测定 吸光 
度 ， 直 至 吸光 度 不 再 增 大 为 止 ， 作 为 化 学 还 原 吸 光度 ; 按 下 
式 计算 ， 


_ 酶 还 原 吸 光度 
细胞 色素 C 活力 二 趟 学 还 原 破 光度 100% 
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试剂 〈1) 栈 酸 -醋酸 钾 缓冲 液 ” 取 醋酸 钾 14g， 冰 醋酸 
20. 5ml， 再 加 水 稀释 至 1000ml。 

〈2) 磷 酸 盐 缓 冲 液 ” 取 磷酸 二 氢 钠 2. 5g、 无 水 磷酸 氨 二 
钠 1.0g 与 氧化 钠 8. 2g， 加 水 溶解 至 1000ml。 

(3) 水 解 明胶 ”了 到 明胶 50g， 加 水 1000ml， 在 121'C 加 
热 90 分 钟 ， 然 后 冷冻 干燥 。 

(4) 水 解 明 胶 稀 释 液 ” 取 磷 酸 盐 缓冲 液 与 水 各 250ml， 
加 水 解 明 胶 330mg， 摇 匀 ， 在 0~4 人 保存 。 如 溶液 不 发 生 
浑 池 ， 可 继续 使 用 。 

(5) 血 清 贮备 液 ” 取 新 鲜 牛 血清 或 冻 干 牛 血 清 ( 先 用 水 溶 
解 并 稀释 至 标示 量 体 积 )1 份 ， 加 醋酸 -醋酸 钾 缓 冲 液 9 份 稀 
释 ， 再 以 4mol/L 盐酸 溶液 调节 pH 值 至 3.1， 放 置 18 一 24 
小 时 后 再 用 。 在 0~4C 保 存 ， 可 应 用 30 日。 

(6) 血 清 溶液 血清 贮备 液 中 血清 总 固体 ( 取 牛 血清 适 
量 ， 置 装 有 洁净 砂粒 并 在 105C 干燥 至 恒 重 的 寺 塌 中 ， 
置 水 洽 上 蒸 干 后 ， 再 在 105 交 干燥 至 恒 重 ) 在 8% 左 右 者 ， 
取 1 份 ， 用 醋酸 -醋酸 钾 缓 冲 液 3 份 稀释 ; 血清 总 男 体 在 
5% 左 右 者 ， 取 1 份 ， 用 醋酸 -醋酸 钾 缓冲 液 2 份 稀释 。 临 
用 时 制备 。 

(7) 玻 璃 酸 钾 贮备 液 ” 取 预先 经 五 氧化 二 磷 减 压 干燥 48 
小 时 的 玻璃 酸 饰 ， 加 水 制 成 每 1ml 中 含 0. 5mg 的 溶液 。 在 
0C 以 下 保存 ， 可 应 用 30 日 。 

(8) 玻 璃 酸 钾 溶液 ” 取 玻 璃 酸 钾 贮 备 液 1 份 ， 用 磷酸 盐 
缓冲 液 1 份 稀释 。 临 用 时 制备 。 

标准 品 溶液 的 制备 ”精密 称 取 玻 璃 酸 酶 标准 品 适 量 ， 加 
冷 的 水 解 明胶 稀释 液 制 成 每 Iml 中 含 1. 5 单位 的 溶液 。 临 用 
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时 制备 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 按 供 试 品 的 标示 量 或 知 计 效 价 精密 
称 取 供 试 品 适量 ， 加 冷 的 水 解 明胶 稀释 液 制 成 每 1ml 中 含 约 
1.5 单位 的 溶液 。 临 用 时 制备 。 

标准 曲线 的 制备 ” 取 大 小 相同 的 试管 12 支 ， 按 顺序 加 
入 标准 品 溶液 0. 00ml、0. 10ml、0. 20ml、0. 30ml、0. 40ml 
与 0,50ml， 各 2 支 ; 再 依次 相应 加 入 水 解 明 胶 稀 释 液 
0. 50ml、0. 40ml、0. 30ml、0. 20ml、0. 10ml 与 0. 00ml， 每 
隔 30 秒 顺序 加 入 玻璃 酸 钾 溶液 0. 50ml， 使 每 一 管 的 总 体积 
为 1.00ml, 扬名， 置 37 士 0.5C 水 浴 中 ， 每 管 准 确保 温 
30 分 钟 后 ， 每 间隔 30 秒 钟 顺序 取出 ， 立 即 顺 序 加 入 血清 溶 
液 4. 0ml， 摇 勾 ， 在 室温 放置 30 分 钟 ， 播 匀 ， 在 640nm 的 
波长 处 测定 吸光 度 ; 同时 以 磷酸 盐 缓 冲 液 0. 50ml 代替 玻璃 
酸 钾 溶 液 ， 加 水 解 明胶 稀释 液 0.50ml， 播 匀 ， 按 上 述 方法 
自 “ 置 37'C 土 0. 5 的 水 浴 中 ”起 同 法 操作 ， 作 为 空白 。 以 
吸光 度 为 纵 坐 标 ， 标 准 品 溶液 的 效 价 ( 单 位 ) 为 横 坐 标 绘制 标 
准 曲 线 。 

测定 法 ” 取 大 小 相同 的 试管 6 支 ， 依次 加 供 试 品 溶 液 
0.20ml、0. 30ml 与 0.40ml,， 各 2 支 ; 再 依次 相应 加 入 水 解 
明胶 稀释 液 0. 30ml、0. 20ml 与 0. 10ml， 照 标准 曲线 的 制备 
项 下 ， 自 “每 隔 30 秒 钟 顺序 加 入 玻璃 酸 钾 溶液 0. 50ml” 
起 ， 依 法 测定 ， 自 标准 曲线 上 查 得 效 价 (单位 ) 后 ， 分 别 除 以 
供 试 品 的 重量 (mg)， 算 出 6 份 供 试 品 的 平均 数 ， 即 为 玻璃 
酸 酶 的 效 价 ( 单 位 ) 。 
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本 法 系 比 较 肝 素 标准 品 (S) 与 供 试 品 (T) 延 长 新 鲜 兔 血 
或 锡 、 猪 血浆 凝结 时 间 的 作用 ， 以 测定 供 试 品 的 效 价 。 

标准 品 溶液 的 制备 ”精密 称 取 肝素 标准 品 适 量 ， 按 标示 
效 价 加 灭 菌 注射 用 水 溶解 使 成 每 1ml 中 含 100 单位 的 溶液 ， 
分 装 于 适宜 的 容器 内 ，4~8 必 贮存 ， 经 验证 保持 活性 符合 要 
求 的 条 件 下 ， 可 在 3 个 月 内 使 用 。 

标准 品 稀释 液 的 制备 ”试验 当日 ， 精 密 量 取 标 准 品 溶 
液 ， 按 高 、 中 、 低 剂量 组 (ds 、ds, 、ds, ) 用 氢化 钠 注 射 液 
配制 成 3 种 浓度 的 稀释 液 ， 相 邻 两 浓度 的 比值 (>) 应 相等 ; 
调节 剂量 使 低 剂量 组 各 管 的 平均 凝结 时 间 较 不 加 肝素 对 照管 
明显 延长 ， 一 般 以 大 于 1. 5 倍 空白 血浆 的 凝结 时 间 为 袜 。 高 
剂量 组 各 管 的 平均 凝结 时 间 ， 用 兔 全 血 法 者 ， 以 不 超过 60 
分 钟 为 宜 ， 其 稀释 液 一 般 可 制 成 每 lml 中 含 肝素 2~5 单位 ， 
r 为 1: 0.7 左右 ;用 血浆 复 钙 法 者 ， 以 不 超过 30 分 钟 为 宜 ， 
其 稀有 释 液 一 般 可 制 成 每 lml 中 含 肝 案 0. 5 一 1.5 单位 ,+ 为 
1 : 0. 85 左 右 ; 用 活化 部 分 凝血 活 酶 时 间 测定 法 CAPTT 法 ) 
者 ， 一 般 以 不 超过 90 秒 为 宣 ， 其 稀释 液 浓度 一 般 可 制 成 每 
lml 含 肝素 0. 4 一 1. 7 单位 ， 7 为 1:0.85 左 右 ， 可 根据 实验 
情况 调整 。 

供 试 品 溶液 与 稀释 液 的 制备 ” 按 供 试 品 的 标示 量 或 估计 
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效 价 (Ar)， 照 标准 品 溶 液 与 稀释 液 的 制备 法 制 成 高 、 中 、 
低 (dr, 、dar 、dr, )3 种 浓度 的 稀释 液 。 相 邻 两 浓度 之 比值 
(7 应 与 标准 品 相 等 ， 供 试 品 与 标准 品 各 剂量 组 的 凝结 时 间 
应 相近 。 

血浆 的 制备 ”迅速 收集 兔 或 猪 血 置 预 先 放 有 109mmol/L 
枸 橡 酸 钠 溶液 的 容 回 中 ， 枸 橡 酸 钠 溶 液 与 血液 容积 之 比 为 
1 : 9， 边 收集 边 轻 轻 振 摇 ， 混 匀 ， 室 温 下 1500Xg 离心 不 少 
于 15 分钟 (g 为 重力 常数 ) 。 立 即 吸出 血浆 ， 并 分 成 若干 份 
分 装 于 适宜 容器 内 ， 低 温 冻 结 贮存 。 临 用 时 置 37C 土 0. 5 
水 浴 中 融化 ， 用 两 层 纱 布 或 快速 滤纸 过 滤 ， 使 用 过 程 中 在 
4 一 8 放置 。 血 奖 复 钙 法 可 使 用 免 或 猪 血 浆 ， APTT 法 使 用 
兔 血浆 。 

测定 法 

{1) 锡 全 血 法 ” 取 管 径 均匀 (0. 8cmX 3. 8cm 或 1. 0cmX 
7. 5cm)、 清 洁 干 燥 的 小 试管 若干 支 ， 每 管 加 入 一 种 浓度 的 
标准 品 或 供 试 品 稀释 液 0. 1ml， 每 种 浓度 不 得 少 于 3 管 ， 各 
浓度 的 试管 支 数 相等 。 取 刚 抽出 的 兔 血 适量 ,分 别 注入 小 试 
管内 ， 每 管 0, 9ml， 立即 混 名， 避免 产生 气泡 ， 并 开始 计算 
时 间 。 将 小 试管 置 37'C 土 0. 5 恒温 水 浴 中 ， 从 动物 采血 时 
起 至 小 试管 放 入 恒温 水 浴 的 时 间 不 得 超过 3 分 钟 ， 注 意 观察 
并 记录 各 管 的 凝结 时 间 。 

本 法 的 可 信 限 率 (FL%) 不 得 大 于 10%。 

{2) 血 浆 复 钙 法 ” 取 上 述 规 格 的 小 试管 车 干支 ， 分别 加 
人 血浆 一 定量 ， 置 37C 十 0. 5 守恒 温水 浴 中 5 一 10 分 钟 后 ， 
依次 每 管 加 入 一 种 浓度 的 标准 品 或 供 试 品 稀 释 液 及 1% 氢 化 
钙 溶 液 ， 每 种 浓度 不 得 少 于 3 管 ， 各 浓度 的 试管 支 数 相等 ， 
血浆 、 肝 素 稀释 液 和 氯 化 钙 溶液 的 加 入 量 分 别 为 0. 5ml、 
0. 4ml 和 0. lml， 或 0.8ml、0. lml 和 0. 1ml， 加 入 1%% 氯 化 
钙 溶 液 后 ， 立 即 混 匀 ， 避 免 产 生气 泡 ， 并 开始 计算 时 间 ， 注 
意 观 察 并 记录 各 管 凝 结 时 间 。 

本 法 的 可 信 限 率 (FL%) 不 得 大 于 5%。 

(3)APTT 法 取 血液 凝固 分 析 仪 样品 杯 若 于 ， 每 管 依 
次 加 入 血浆 50pl、 一 种 浓度 的 标准 品 或 供 试 品 稀 释 液 50pl、 
APTT 试剂 50yl， 混 匀 ， 应 避免 产生 气泡 。37'C 土 0. 5 心 预 
温 180 秒 后 ， 每 管 再 加 入 CaCl 试剂 50pl， 然 后 立即 用 血液 
凝固 分 析 仪 测定 凝结 时 间 ， 即 活化 部 分 凝血 活 酶 时 间 
CAPTT) 。 标 准 品 或 供 试 品 稀释 液 每 个 浓度 的 测定 次 数 不 
得 少 于 3 次 ,各 浓度 的 测定 次 数 应 相同 。 测 定时 ， 血 浆 、 
标准 品 或 供 试 品 稀释 液 、APTT 试剂 、CaCh 试 剂 的 加 入 比 
例 和 预 温 时 间 可 根据 仪器 或 试剂 的 说 明 书 适当 调整 。 测 定 
顺序 以 保证 标准 品 和 供 试 品 测定 的 平行 性 为 原则 ， 应 尽 
量 保证 相同 浓度 的 标准 品 和 供 试 品 稀释 液 的 测定 时 间 
接近 。 

将 上 述 方法 测 得 的 凝结 时 间 换算 成 对 数 ， 照 生物 检定 统 
计 法 (通则 1431) 中 的 量 反应 平行 线 测 定 法 计算 效 价 及 实验 
误差。 、 

本 法 的 可 信 限 率 (FL%) 不 得 大 于 10%。 
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1209 绕 促 性 素 生物 测定 法 


本 法 系 比 较 绒 促 性 素 标 准 品 (S) 与 供 试 品 (T) 对 肉 性 幼 
小 鼠 子 宫 增 重 的 作用 ， 以 测定 供 试 品 的 效 价 。 

溶剂 的 制备 试验 当日 ， 称 取 牛 血清 白 蛋白 适量 ， 
加 0. 9% 氯 化 钠 溶液 溶解 ， 制 成 每 Iml 中 含 1mg 的 溶液 ， 
充分 溶解 后 ， 用 lmol/L 氢 氧 化 钠 溶 液 调节 pH 值 
至 7. 2 士 0. 2 。 

标准 品 溶液 的 制备 ”试验 当日 ， 按 绒 促 性 素 标准 品 的 标 
示 效 价 ,用 上 述 溶剂 ， 按 高 、 中 、 低 剂量 组 Cds 、ds, 、 
ds ) 配 成 3 种 浓度 的 稀释 液 ， 相 邻 两 浓度 之 比值 Cr) 应 相等 ， 
且 不 得 大 于 1 : 0.5。 一般 高 浓度 稀释 液 可 制 成 每 Iml 中 含 
0. 14 一 0. 8 单位。 调节 剂量 使 低 剂量 组 子宫 较 正常 子宫 明显 
增 重 ， 高 剂量 组 子宫 增 重 不 致 达到 极限 。 稀 释 液 置 2 一 10YC 
贮存 ， 可 供 3 日 使 用 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 按 供 试 品 的 标示 量 或 估计 效 价 
(4r)， 照 标准 品 溶液 的 制备 法 制 成 高 、 中 、 低 (dr, 、 
dr 、dr, )3 种 浓度 的 稀释 液 ， 相 邻 两 浓度 之 比值 (~) 应 与 
标准 品 相等 ， 供 试 品 与 标准 品 各 剂量 组 所 致 反应 平均 值 
应 相近 。 

测定 法 ” 取 健 康 合格 ， 出生 15 一 23 日 ， 或 体重 9 一 
13g， 同 一 来 源 的 礁 性 幼小 鼠 ， 一 次 实验 所 用 小 鼠 的 出 生日 
数 相差 不 得 超过 3 日 ， 或 体重 相差 不 得 超过 3g; 按 体重 随 
机 等 分 成 6 组 ， 每 组 不 少 于 10 只 。 每 日 于 大 臻 相同 的 时 间 
分 别 给 每 鼠 皮下 注入 一 种 浓度 的 标准 品 或 供 试 品 稀释 液 
0. 2ml， 每 日 1 次， 连续 注入 3 次 ， 于 最 后 1 次 注入 24 小 时 
后 ， 将 动物 处 死 ， 称 体重 ， 解 剖 ， 于 阴道 和 子宫 交接 处 剪 
断 ， 摘 出 子 官 ， 和 剥离 附着 的 组 织 ， 去 掉 卵 梨 ， 压 干 子宫 内 
液 ， 直 接 称 重 ( 天 平 精密 度 为 0. 1mg) 并 换算 成 每 10g 体重 的 
子宫 重 ， 照 生物 检定 统计 法 (通则 1431) 中 的 量 反应 平行 线 
测定 法 计算 效 价 及 实验 误差 。 

本 法 的 可 信 限 率 (FL%) 不 得 大 于 25%。 

1210 缩 宫 素 生 物 测定 法 

本 法 系 比 较 合成 缩 宫 素 标准 品 (S) 与 供 试 品 (T) 引 起 离 
体 大 鼠 子 宫 收 缩 的 作用 ， 以 测定 供 试 品 的 效 价 。 

标准 品 溶液 的 制备 ” 取 合成 缩 宫 素 标准 品 适量 ， 用 新 鲜 
配制 的 0.2% 三 氰 权 丁 醇 溶液 (用 lmol/LHCI 调节 至 
pH3. 5) 配 制 成 1IU/ml 的 溶液 ， 溶 液 分 装 于 适宜 的 容器 内 ， 
4 一 8 贮存 ， 经 验证 保持 活性 符合 要 求 的 条 件 下 ， 可 在 3 个 
月 内 使 用 。 

标准 品 稀 释 液 的 制备 ”试验 当日 ， 取 合成 缩 官 素 标准 品 溶 
液 ， 按 高 、 低 剂量 组 (ds 、ds ) 加 0.9% 握 化 钠 溶液 制 成 两 种 浓 
度 的 稀释 液 ， 一 般 高 浓度 稀释 液 可 制 成 每 lml 中 含 0.01 一 0. 02 
单位 ， 高 低 剂量 的 比值 (7) 一 般 不 得 大 于 1 : 0.7。 调 节 剂 量 使 低 
剂量 能 引起 子宫 收缩 ， 记 录 仪 指针 一 般 在 20 一 50mm; 高 剂量 
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应 不 致使 子宫 收缩 达到 极限 ， 记 录 仪 指针 一 般 为 5 一 85mm， 
且 高 低 剂 量 所 致 子宫 的 收缩 应 有 明显 差别 。 

供 试 品 溶液 与 稀释 液 的 制备 ” 按 供 试 品 的 标示 量 或 估计 
效 价 (4r)， 照 标准 品 溶液 与 其 稀释 液 的 制备 法 制 成 供 试 品 
高 低 两 种 浓度 的 稀释 液 ， 其 比值 Cr) 应 与 标准 品 相等 ， 供 试 
品 和 标准 品 高 低 剂量 所 致 的 反应 均值 应 相近 。 

子宫 肌 蕾 羔 液 的 制备 ”试验 当日 ， 取 氧化 钠 9g、 握 化 
钾 0.42g、 毛 化 钙 ( 按 无 水 物 计算 )0. 06g 与 葡萄 糖 0. 55， 加 
水 700ml 使 溶解 ， 另 取 碳 酸 氢 钠 0. 5g， 加 水 约 200ml 溶解 
后 ， 绥 缓 倾注 于 前 一 溶液 中 ， 随 加 随 搅拌 ， 最 后 加 水 适量 使 
成 1000ml。 

供 试用 动物 ” 取 健 康 合格 的 成 年 雌性 大 鼠 ， 断 乳 后 即 与 
雄 鼠 隔离 ， 出 生 后 不 超过 3 个 月 ， 体 重 160 一 240g。 试 验 当 
日 ， 选 择 阴道 涂 片 在 动情 前 期 的 动物 ， 也 可 用 上 肉 性 激素 处 理 
使 子宫 涂 片 为 动情 前 期 或 动情 期 的 动物 。 

测定 法 ” 取 选 定 的 大 鼠 迅 速 处 死 ， 剂 腹 取出 子 官 ， 仔 细 
分 离 附 在 子宫 肌 上 的 结缔 组 织 ， 注 意 避 免 因 牵 拉 使 子 官 肌 受 
损 。 在 子宫 分 叉 处 剪 下 左右 2 条 ， 取 一 条 将 其 下 端 固定 于 离 
体 器 官 恒温 水 浴 装 置 的 浴 杯 底部 ， 上 端 用 线 与 记录 装置 相 
连 ， 以 描记 子宫 收缩 ; 浴 杯 中 加 入 一 定量 的 子宫 肌 车 养 液 
( 约 30 一 50ml) ， 连 续 通 人 适量 空气 。 蓄 养 液 应 调节 至 32 一 
35C 并 保持 恒温 ( 士 0.5C)， 子 宫 放 入 浴 杯 后 ， 静 置 约 15 分 
钟 ， 按 次 序 准 确 注入 等 体积 的 标准 品 或 供 试 品 两 种 浓度 的 稀 
释 液 (0. 3 一 0. 8ml) ， 待 子宫 肌 收 缩 至 最 高 点 开始 松弛 时 ( 约 
60 一 90 秒 钟 )， 放 去 蔷 养 液 并 用 营养 液 洗 涤 一 次 ， 再 加 入 等 
量 蓄 养 液 ， 静 置 ， 相 邻 两 次 给 药 的 间隔 时 间 应 相等 ( 约 3 一 5 
分 钟 )， 每 次 给 药 应 在 前 一 次 反应 恢复 稳定 以 后 进行 。 标 准 
品 稀释 液 和 供 试 品 稀释 液 各 取 高 低 两 个 剂量 (ds 、ds 、 
dr 、drt ) 为 一 组 ， 按 随机 区 组 设计 的 次 序 轮流 注入 每 组 4 
个 剂量 , 重复 4~6 组 .测量 各 剂量 所 致 子宫 收缩 的 高 度 ， 
照 生 物 检 定 统计 法 (通则 1431) 中 的 量 反 应 平行 线 测定 法 计 
算 效 价 及 实验 误差 。 

本 法 的 可 信和 限 率 (FL%) 不 得 大 于 10%。 

1211 胰岛 素 生 物 测定 法 

本 法 系 比较 胰岛 素 标准 品 (S) 与 供 试 品 CT) 引起 小 鼠 血 
糖 下 降 的 作用 ， 以 测定 供 试 品 的 效 价 。 

标准 品 溶液 的 制备 ”精密 称 取 胰 岛 素 标准 品 适 量 ， 按 标 
示 效 价 ， 加 入 每 100ml 中 含有 葵 酚 0. 2g 并 用 盐酸 调节 pH 
值 为 2. 5 的 0.9% 氮 化 钠 溶 液 ， 使 溶解 成 每 lml 中 含 20 单位 
的 溶液 ，4 一 8 人 贮存 ， 以 不 超过 5 天 为 宜 。 

标准 品 稀 释 滚 的 制备 ”试验 当日 ， 精 密 量 取 标 准 品 溶液 
适量 ， 按 高 低 剂 量 组 (ds 、ds ) 加 0.9% 握 化 钠 溶液 
(pH2. 5) 制 成 两 种 浓度 的 稀释 液 ， 高 低 剂量 的 比值 (r) 不 得 
大 于 1:0.5。 高 浓度 稀释 液 一 般 可 制 成 每 lml 中 含 


1212 精 蛋 白 锌 胰岛 素 注射 液 延 缓 作用 测定 法 


0. 06 一 0- 12 单 位 ， 调 节 剂 量 使 低 剂量 能 引起 血糖 明显 下 降 ， 
高 剂量 不 致 引起 血糖 过 度 降 低 ， 高 低 剂 量 间 引起 的 血糖 下 降 
有 明显 差别 。 

供 试 品 溶液 与 稀释 液 的 制备 ” 按 供 试 品 的 标示 量 或 估计 
效 价 (Ar)， 照 标准 品 溶液 与 其 稀释 液 的 制备 法 制 成 高 、 低 
两 种 浓度 的 稀释 液 ， 其 比值 (7) 应 与 标准 品 相等 ， 供 试 品 与 
标准 品 高 低 剂量 所 致 的 反应 平均 值 应 相近 。 

测定 法 ” 取 健 康 合格 、 同 一 来 源 、 同 一 性 别 、 出 生日 期 
相近 的 成 年 小 鼠 ， 体 重 相 差 不 得 超过 3g， 按 体重 随机 等 分 
成 4 组 ， 每 组 不 少 于 10 只 ， 逐 只 编号 ， 各 组 小 鼠 分 别 自 皮 
下 注入 一 种 浓度 的 标准 品 或 供 试 品 稀释 液 ， 每 刀 0.2 一 
0. 3ml， 但 各 鼠 的 注射 体积 (ml) 应 相等 。 注 射 后 40 分 钟 ， 
按 给 药 顺序 分 别 自 眼 静脉 从 采血 ， 用 适 宣 的 方法 ， 如 葡萄 
糖 氧 化 酶 -过 氧化 酶 法 测定 血糖 值 。 第 一 次 给 药 后 间隔 至 少 
3 小 时 ， 按 双 交 叉 设 计 ， 对 每 组 的 各 鼠 进 行 第 二 次 给 药 ， 
并 测定 给 药 后 40 分 钟 的 血糖 值 。 照 生物 检定 统计 法 (通则 
1431) 中 量 反 应 平行 线 测定 双 交 叉 设计 法 计算 效 价 及 实验 
误差 。 

本 法 的 可 信 限 率 (FL%) 不 得 大 于 25%。 


1212 精 蛋 白 锌 胰岛 素 注射 液 
延缓 作用 测定 法 


本 法 系 比较 胰岛 素 标 准 品 (S) 与 供 试 品 (T) 降 低 家 免 血 
糖 的 情况 ， 以 判定 供 试 品 延 缓 作用 是 否 符合 规定 。 

标准 品 溶液 的 制备 ”精密 称 取 胰 岛 素 标准 品 适量 ， 加 入 
每 100ml 中 含有 茶 酚 0. 2g 并 用 盐酸 调节 pH 值 为 2.5 的 
0.9% 氨 化 钠 溶 液 ， 使 溶解 成 每 1ml 所 含 效 价 (单位 ) 与 供 试 
品 相 同 的 溶液 。 

供 试 品 溶液 ”直接 注射 ， 不 稀释 。 

检查 法 ” 取 体 重 2.0 一 3. 0kg 的 健康 家 免 若 干 只 ， 肉 免 
须 无 孕 ， 分 置 乱 中 ， 每 乱 1 只。 实验 前 18~20 小 时 禁 食 ， 
但 仍 给 予 饮水 ， 按 体重 、 性 别 随机 等 分 为 两 组 ， 一 组 为 家 
岛 素 标 准 品 组 ， 另 一 组 为 供 试 品 组 ; 两 组 间 家 免 的 性 别 和 
体重 的 分 配 情况 应 尽 可 能 相同 。 在 实验 过 程 中 ， 应 停止 饮 
水 ， 注 意 避 免 惊 扰 ， 分 别 自 各 免 耳 静脉 取 血 样 (不 得 多 于 
1. 5ml) ， 供 测定 正常 血糖 值 用 。 然 后 分 别 在 各 兔 相同 部 位 
精确 皮下 注射 相同 体积 的 胰岛 素 标准 品 溶 液 或 供 试 品 溶 
液 ， 一 般 剂量 为 每 免 1. 2 单位 。 胰 岛 素 标准 品 组 于 注射 后 
2 小 时 及 6 小 时 ， 供 试 品 组 于 注射 后 6 小 时 及 9 小 时 ， 再 
分 别 自 各 兔 取 血样 ， 用 适宜 的 血糖 测定 法 精密 测定 各 血样 
的 血糖 值 ， 以 每 100ml 血液 中 所 含 葡萄 糖 的 重量 (mg) 
表示 。 

各 次 测定 所 得 血糖 值 均 不 低 于 正常 血糖 值 90% 的 家 
兔 ， 或 实验 中 途 死 亡 的 家 兔 ， 其 记录 均 作 废 ， 不 参加 计 
算 ; 参加 计算 的 家 兔 ， 每 组 不 得 少 于 6 只 ， 计算 每 免 在 注 
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亲 而 全 


射 后 的 血糖 值 相 当 于 该 免 在 注射 前 的 正常 血糖 值 的 比率 
(%) (简称 血糖 百分数 )， 然 后 计算 每 一 组 内 每 一 时 间 各 免 血 
糖 百 分 数 的 平均 值 。 

结果 判断 ”用 于 胰岛 素 标 准 品 组 的 所 有 家 免 ， 发 生 痉 座 
或 实验 中 途 死亡 的 动物 数 ， 不 得 超过 1/5; 胰岛 素 标准 品 组 
于 注射 后 2 小 时 的 血糖 百分数 平均 值 应 不 高 于 65%， 注 射 
后 6 小 时 的 血糖 百分数 平均 值 应 不 低 于 95%， 否 则 均 应 适 
当 调 整 剂量 ,复试 。 供 试 品 组 于 注射 后 6 小 时 或 9 小 时 的 血 
糖 百分数 平均 值 中 较 低 的 一 值 不 得 大 于 75%。 


1213 ”硫酸 鱼 精 蛋 白 生物 测定 法 


本 法 系 测定 硫酸 鱼 精 蛋白 供 试 品 (T) 中 和 肝素 标准 品 
(S) 所 致 延长 新 鲜 免 血 或 猪 、 兔 血浆 凝结 时 间 的 程度 ， 以 测 
定 供 试 品 效 价 的 方法 。 

肝素 标准 品 溶液 的 制备 ”精密 称 取 肝 素 标准 品 适量 ， 按 
标示 效 价 加 0. 9% 握 化 钠 溶 液 溶解 使 成 几 种 不 同 浓度 的 溶 
液 ， 相 邻 两 种 浓度 每 lml 中 所 含 肝 案 效 价 ( 单 位 ) 相 差 应 相 
等 ， 且 不 超过 5 个 单位 ， 一 般 可 配 成 每 lml 中 含 85 单位 、 
90 单位 、95 单位 、100 单位 、105 单位 、110 单位 、115 单 
位 、120 单位 、125 单位 等 的 溶液 。 

供 试 品 溶 液 的 制备 ” 供 试 品 如 为 粉末 ， 精 密 称 取 适 量 ， 
按 干燥 品 计 算 ， 加 0. 9% 握 化 钠 溶 液 溶解 使 成 每 1ml 中 含 
lmg 的 溶液 。 供 试 品 如 为 注射 液 ， 则 按 标示 量 加 0.9% 握 化 
钠 溶 液 稀 释 至 同样 浓度 。 

血浆 的 制备 同 肝 素 生 物 测定 法 中 血浆 制备 法 制备 ( 通 
则 1208) 。 

测定 法 ” 取 管 径 均 匀 (0.8cmX3,.8cm)、 清 洁 干 燥 的 小 
试管 8 支 ， 第 1 管 和 第 8 管 为 空白 对 照管 ， 加 入 0.9% 握 化 
钠 溶液 0. 2ml， 第 2 一 7 管 为 供 试 品 管 ， 每 管 均 加 入 供 试 品 
溶液 0. Iml， 再 每 管 分 别 加 入 上 述 一 种 浓度 的 肝素 标准 品 稀 
释 液 0. 1ml， 立 即 混 匀 。 取 刚 抽 出 的 兔 血 适量 ， 分 别 加 入 上 
述 8 支 试管 内 ， 每 管 0. 8ml， 立即 混 匀 ， 避 免 产 生气 泡 ， 并 
开始 计算 时 间 ， 将 小 试管 置 37C 士 0.5C 恒 温水 浴 中 ， 从 采 
动物 血 时 起 至 小 试管 放 入 恒温 水 浴 的 时 间 不 得 超过 2 分 钟 ; 
如 用 血浆 ， 则 分 别 于 上 述 各 管 中 加 入 0.7ml 的 血浆 ， 置 
37C 士 0.5C 恒 温水 浴 中 预 热 5 一 10 分 钟 ， 每 管 分 别 加 入 
1% 握 化 钙 溶 液 0. 1ml， 立 即 混 匀 ， 避 免 产 生气 泡 ， 并 开始 
计算 时 间 。 观 察 并 记录 各 管 凝 结 时 间 。 

结果 判断 两 支 对 照管 的 凝结 时 间 相 差 不 得 超过 
1. 35 倍 。 在 供 试 品 管 的 凝结 时 间 不 超过 两 支 对 照管 平均 
凝结 时 间 150%% 的 各 管 中 ， 以 肝素 浓度 最 高 的 一 管 作为 
终点 管 。 

同样 重复 5 次 ，5 次 试验 测 得 终点 管 的 肝素 浓度 ， 相 差 
不 得 大 于 10` 个 单位 。5 次 结果 的 平均 值 ， 即 为 硫酸 鱼 精 蛋 
白 供 试 品 ( 干 燥 品 )lmg 中 和 肝素 的 效 价 (单位 ) 。 
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1214 洋 地 黄 生 物 测定 法 


本 法 系 比较 洋 地 黄 标准 品 (S) 与 供 试 品 (T) 对 鲁 的 最 小 
致死 量 (u/kg)， 以 测定 供 试 品 的 效 价 。 

标准 品 溶液 的 制备 ”迅速 精密 称 取 洋 地 黄 标 准 品 适量 ， 
避免 吸 潮 ， 置 玻璃 容器 内 ， 按 标示 效 价 计算 ， 每 1 单位 精密 
加 入 76% 乙 醇 lnl， 密 塞 ， 连 续 振 播 1 小 时 ， 静 置 片刻 ， 用 
干燥 滤器 迅速 滤 过 ， 防 止 乙 醇 挥发 ， 滤 液 即 为 每 lml 中 含 1 
单位 的 溶液 ，4 一 8 贮存 ， 经 验证 保持 活性 符合 要 求 的 条 件 
下 ， 可 在 1 个 月 内 使 用 。 

标准 品 稀释 液 的 制备 ”试验 当日 ， 精 密 量 取 标准 品 溶液 
适量 ， 用 0.9% 氧 化 钠 溶液 稀释 ， 稀 释 液 浓度 Cu/ml) 应 调节 
适当 (一般 可 用 1 习 30), 使 铝 的 平均 最 小 致死 量 
为 25~34ml。 

供 试 品 溶液 和 稀释 液 的 制备 ” 供 试 品 如 为 粉末 ， 精 密 称 
取 适 量 ， 按 标示 量 或 估计 效 价 (Ar)， 照 标准 品 溶液 及 其 稀 
释 液 的 制备 法 制备 ; 供 试 品 如 为 片 剂 ， 取 20 片 以 上 ， 精 密 
称 重 ， 求 出 平均 片 重 ， 迅 速 研 细 ， 再 精密 称 取 不 少 于 20 片 
的 粉末 ， 按 称 重 及 标示 量 (4r) 计 算 ， 照 标准 品 溶液 及 其 稀 
释 液 制备 法 制备 。 供 试 品 稀释 液 和 标准 品 稀释 液 的 铀 平均 最 
小 致死 量 (ml) 应 相近 。 

测定 法 ” 取 健 康 合格 的 饮 ， 试 验 前 16 一 24 小 时 禁 食 ， 
但 仍 给 予 饮水 ， 试 验 前 准确 称 重 ， 选 取 体重 在 250~4008g 的 
铝 ( 每 次 试验 所 用 鲍 的 体重 相差 不 得 超过 100g)， 按 体重 随 
机 等 分 成 两 组 ， 每 组 至 少 6 只 ， 一 组 为 标准 品 组 ， 一 组 为 供 
试 品 组 ， 两 组 间 鲍 的 情况 应 尽 可 能 相近 。 

将 镶 仙 缚 于 适宜 的 固定 板 上 ， 在 一 侧翼 静脉 处 拔除 羽毛 
少许 ， 露 出 翼 静 脉 ， 插 入 与 滴定 管 (精密 度 0. 02ml) 相 连 的 
注射 针头 ， 缓 缓 注入 标准 品 稀释 液 或 供 试 品 稀释 液 ， 开 始 
时 ， 一 次 注入 0. 5ml， 然 后 以 每 分 钟 0. 2ml 等 速 连续 注入， 
至 名 中 毒 死亡 立即 停止 注入。 一 般 死 亡 前 有 强烈 颤抖 、 恶 心 
呕吐 、 排 便 等 现象 发 生 ， 至 瞳孔 迅速 放大 、 呼 吸 停 止 为 终 
点 。 记 录 注 人 稀释 液 的 总 量 Cml) ， 换 算 成 每 1kg 体重 致死 量 
(ml) 中 所 仿效 价 (u/kg)， 取 其 10 倍 量 的 对 数值 作为 反应 值 ， 
照 生物 检定 统计 法 (通则 1431) 中 的 直接 测定 法 计算 效 价 及 
实验 误差 。 

本 法 的 可 信 限 率 (FL%) 不 得 大 于 15%。 


1215 葡萄糖 酸 锁 钠 毒 力 检 查 法 


本 法 系 比 较 葡萄 糖 酸 锁 钠 标准 品 (S) 与 供 试 品 (T) 引 致 
小 鼠 死 亡 的 数量 ， 以 判定 供 试 品 毒 力 是 否 符合 规定 。 

标准 品 滨 液 的 制备 ”精密 称 取 葡 萄 糖 酸 锁 钠 标准 品 适 
量 ， 按 含 饥 量 计算 ， 加 适量 温水 ， 搅拌 使 溶解 ， 加 热 ( 约 
70C ，15 分 钟 )， 补 足 水 至 一 定量 ， 于 50 恒温 条 件 下 
30 分 钟 (避免 水 分 蒸发 )， 放 冷 至 室温 。 用 下 述 规 格 的 小 鼠 
按 每 1g 体重 自 尾 静脉 注入 0. 02ml 标 准 品 溶液 ， 调 节 浓 度 ， 
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应 能 使 约 半数 的 小 鼠 死 亡 ， 死 亡 率 在 20% 至 80% 之 间 即 为 
适宜 浓度 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”如 为 粉末 ， 按 标准 品 溶液 的 制备 方 
法 制备 。 如 为 注射 液 ， 用 灭 菌 注射 用 水 稀释 ， 于 50C 恒 温 
条 件 下 温浴 30 分 钟 (避免 水 分 蒸发 )， 放 冷 至 室温 ， 供 试 品 
溶液 的 浓度 ， 应 为 标准 品 溶液 浓度 的 83% 。 

检查 法 ” 取 健 康 合格 、 体 重 17 一 25g 的 小 鼠 40 只 或 20 
只 ， 每 次 试验 各 鼠 间 体重 相差 不 得 超过 3g， 按 体重 随机 等 
分 为 两 组 ， 每 组 20 只 或 10 只 ,一 组 为 标准 品 组 ， 一 组 为 供 
试 品 组 ， 分 别 按 小 鼠 体 重 每 lg 自 尾 静脉 注入 0. 02ml 标准 品 
溶液 或 供 试 品 溶液 ， 每 只 应 在 4 一 5 秒 钟 内 匀速 注射 完毕 。 
立即 观察 15 分 钟 ， 记 录 小 鼠 死亡 数 。 

结果 判断 用 40 只 小 鼠 检查 时 ， 若 供 试 品 组 小 鼠 死亡 
数 较 标 准 品 组 小 鼠 死 亡 数 少 或 两 组 小 鼠 死 亡 数 相同 ， 则 判定 
供 试 品 的 毒 力 符合 规定 ;车 供 试 品 组 的 小 鼠 死 亡 数 较 标准 品 
组 小 鼠 死 亡 数 多 ， 则 判定 供 试 品 的 毒 力 不 符合 规定 。 

用 20 只 小 鼠 检查 时 ， 若 供 试 品 组 小 鼠 死亡 数 较 标 准 品 
组 小 鼠 死 亡 数 少 2 只 或 2 只 以 上 ， 则 判定 供 试 品 的 毒 力 符合 
规定 ; 若 供 试 品 组 小 鼠 死亡 数 较 标 准 品 组 小 鼠 死 亡 数 多 2 只 
或 2 只 以 上 ， 则 判定 供 试 品 的 毒 力 不 符 合 规定 ; 若 两 组 小 鼠 
死亡 数 相同 或 仅 相差 1 只 ， 须 另 取 小 鼠 20 只 重新 试验 ， 将 
前 后 两 次 试验 结果 合并 计算 ， 按 上 述 使 用 40 只 小 鼠 的 结果 
判断 方法 判断 结果 。 


1216 ”卵泡 刺激 素 生 物 测定 法 


本 法 系 比较 尿 促 性 素 标准 品 (S) 与 供 试 品 (T) 对 幼 大 鼠 
卵巢 增 重 的 作用 ， 以 测定 供 试 品 中 卵泡 刺激 素 的 效 价 。 

溶剂 的 制备 ”试验 当日 ， 称 取 牛 血清 白 蛋 白 适 量 ， 加 
0.9% 气 化 钠 溶液 溶解 ， 制 成 每 1ml 中 含 Img 的 溶液 ， 充 分 
溶解 后 ， 用 1mol/L 氢 氧 化 钠 溶液 调节 pH 值 至 7. 2 土 0. 2。 

精密 称 取 已 知 效 价 的 绒 促 性 素 ( 原 料 或 粉 针 剂 均 可 )， 加 
人 上 述 溶液 中 溶解 ， 制 成 每 1ml 中 含 20 单位 的 溶液 ， 混 匀 
备用 。 

标准 品 溶液 的 制备 ”试验 当日 ， 按 尿 促 性 素 标准 品 中 久 
泡 刺 激素 的 标示 效 价 ， 用 上 述 溶剂 ， 按 高 、 中 、 低 剂量 组 
(ds 、ds, 、ds ) 配 成 3 种 浓度 的 标准 品 溶液 ， 相 邻 两 浓度 
之 比值 (7) 应 相等 ， 且 不 得 大 于 1 : 0.5。 一 般 高 浓度 的 标准 
品 溶液 可 制 成 每 Iml 中 含 2~5 单位 。 调 节 剂 量 使 低 剂量 组 
卵巢 明显 增 重 ， 高 剂量 组 卵 偶 增 重 不 致 达到 极限 。 标 准 品 溶 
液 置 ?~10C 贮 存 ， 可 供 3 日 使 用 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 按 供 试 品 中 卵泡 刺激 素 的 标示 量 或 
估计 效 价 (4r)， 照 标准 品 溶液 的 制备 法 制 成 高 、 中 、 低 
(dr, 、dr, 、dr, )3 种 浓度 的 供 试 品 溶液 ， 相 邻 两 浓度 之 比 
值 (>) 应 与 标准 品 相等 ， 供 试 品 与 标准 品 各 剂量 组 所 致 反应 
平均 值 应 相近 。 


1217 黄体 生成 素 生 物 测定 法 


测定 法 ” 取 健 康 合格 ， 出 生 19 一 23 日 ， 或 体重 36 ~ 
60g， 同 一 来 源 的 肉 性 幼 大 鼠 ， 一 次 试验 所 用 大 鼠 的 出 生日 
期 相差 不 得 超过 3 日 ， 或 体重 相差 不 得 超过 15g; 按 体重 随 
机 等 分 成 6 组 ， 每 组 不 少 于 8 只 ， 每 日 于 大 致 相同 的 时 间 分 
别 给 每 鼠 皮下 注 人 一 种 浓度 的 标准 品 溶液 或 供 试 品 溶液 
0.5ml， 每 日 一 次 ， 连 续 注 人 3 次 ， 于 最 后 一 次 注 人 24 小 时 
后 ， 将 动物 处 死 ， 称 重 ， 解 前 ， 摘 出 卵 乐 ， 和 剥离 附着 的 组 
织 ， 去 除 输卵管 ， 用 滤纸 吸 去 周围 的 液体 ， 直 接 称 重 ( 天 平 
精密 度 0. 1mg) 并 换算 成 每 10g 体重 的 卵巢 重 ， 照 生物 检定 
统计 法 (通则 1431) 中 的 量 反 应 平行 线 测定 法 计算 效 价 及 实 
验 误差 。 

本 法 的 可 信和 限 率 (FL%) 不 得 大 于 45%。 


1217 黄体 生成 素 生 物 测定 法 


本 法 系 比较 尿 促 性 察 标 准 品 (S) 与 供 试 品 (T) 对 幼 大 鼠 
精囊 增 重 的 作用 ， 以 测定 供 试 品 中 黄体 生成 素 的 效 价 。 

溶剂 的 制备 ”试验 当日 ， 称 取 牛 血清 白 蛋 白 适 量 ， 加 
0. 9% 和 氯 化 钠 溶液 溶解 ， 制 成 每 1ml 中 含 1mg 的 溶液 ， 充 
分 溶解 后 ， 用 lmol/L 氢 氧 化 钠 溶 液 调 节 pH 值 至 7.2 
士 0. 2。 

标准 品 溶液 的 制备 ”试验 当日 ， 按 尿 促 性 素 标 准 品 中 黄 
体 生成 素 的 标示 效 价 ， 用 上 述 溶 剂 ， 按 高 、 中 、 低 剂量 组 
(ds, 、ds, 、ds, ) 制 成 3 种 浓度 的 标准 品 溶液 ， 相 邻 两 浓度 
之 比值 (7) 应 相等 ， 且 不 得 大 于 1 : 0.5。 一 般 高 浓度 标准 品 
溶液 可 制 成 每 1ml 中 含 8 一 15 单位 。 调 节 剂 量 使 低 剂 量 组 精 
厢 明 显 增 重 ， 高 剂量 组 精囊 增 重 不 致 达到 极限 。 标 准 品 溶液 
置 2 一 10C 贮 存 ， 可 供 4 日 使 用 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 按 供 试 品 中 黄体 生成 束 的 标示 量 或 
估计 效 价 (Ar)， 照 标准 品 溶液 的 制备 法 制 成 高 、 中 、 低 
(dr 、dr 、dr, )3 种 浓度 的 供 试 品 溶液 ， 相 邻 两 浓度 之 比 
值 (r) 应 与 标准 品 相 等 ， 供 试 品 与 标准 品 各 剂量 组 所 致 反应 
平均 值 应 相近 。 

测定 法 ” 取 健 康 合格 ， 出 生 19~23 日 ， 或 体重 36 一 
60g， 同 一 来 源 的 雄性 幼 大 鼠 ， 一 次 实验 所 用 大 鼠 的 出 生 
日 期 相差 不 得 超过 3 日 ， 或 体重 相差 不 得 超过 15g; 按 体 
重 随机 等 分 成 6 组， 每 组 不 少 于 6 只 。 每 日 于 大 致 相同 
的 时 间 分 别 给 每 鼠 皮 下 注 人 一 种 浓度 的 标准 品 溶液 或 供 
试 品 溶液 0.5ml， 每 日 1 次， 连续 注 和 人 4 次 ， 于 最 后 1 次 
注入 24 小 时 后 ， 将 动物 处 死 ， 称 重 ， 解剖， 摘出 整个 前 
列 腺 ， 由 前 叶 和 精 赛 交界 处 剥离 出 精囊 ， 去 除 附 着 的 组 
织 ， 用 滤纸 吸 去 周围 的 液体 ， 直 接 称 重 ( 天 平 精密 度 
0. 1mg) 并 换算 成 每 10g 体重 的 精囊 重 ， 照 生物 检定 统计 
法 (通则 1431) 中 的 量 反 应 平行 线 测定 法 计算 效 价 及 实验 
误差 。 

本 法 的 可 信 限 率 (FL%) 不 得 大 于 35%。 
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1218 ” 降 钙 素 生 物 测 定 法 


本 法 系 通过 比较 降 钙 素 标准 品 (S) 与 供 试 品 (T) 对 大 鼠 
血 钙 降低 的 程度 ， 以 测定 供 试 品 的 效 价 。 

溶剂 的 制备 称 取 牛 血清 白 蛋白 0.2g， 加 水 20ml， 
混 匀 ， 置 56C 水 浴 中 保温 1 小 时 ， 取 出 放 至 室温 ， 于 
一 10 一 一 20C 下 冻 存 。 实 验 前 取出 ， 于 367C 士 0.5C 水 
浴 中 将 其 融化 。 加 至 含有 2g 醋酸 钠 的 水 溶液 中 ， 加 入 浓 
盐酸 约 3. 5ml， 再 加 水 至 总 量 近 200ml， 用 盐酸 或 氢 氧 化 
钠 溶液 调节 pH 值 至 3.5~4.5， 最 后 加 水 至 200ml。 溶 
剂 也 可 按 下 述 步 又 制备 : 称 取 氯 化 钠 1.88g、 结 晶 栈 酸 
钠 0.5g， 置 于 300ml 烧杯 中 ， 加 入 醋酸 0.5ml、 去 离子 
水 250ml， 搅 拌 使 溶解 ， 最 后 加 入 和 后 血 清白 蛋白 0.25g， 
放置 20 分 钟 以 上 ， 轻 轻 摇动 使 溶解 ， 即 得 ， 可 提前 1 天 
配制 ，4'C 保存 。 

标准 品 溶液 的 制备 ”试验 当日 ， 按 降 钙 素 标 准 品 的 标示 
效 价 ， 用 上 述 溶剂 ， 按 高 、 低 剂量 组 (ds, 、ds, ) 配 成 2 种 浓 
度 的 标准 品 溶液 。 一 般 高 浓度 标准 品 溶液 控制 在 50 一 
100mIU/ml。 高 、 低 剂量 的 比值 (r) 不 得 大 于 3 : 1。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 按 供 试 品 中 降 钙 索 的 标示 量 或 估计 
效 价 (At)， 照 标准 品 溶 液 的 制备 法 制 成 高 、 低 (dt, 、dr, )2 
种 浓度 的 供 试 品 溶液 ， 其 比值 (r) 应 与 标准 品 相等 ， 供 试 品 
与 标准 品 各 剂量 组 所 致 反应 平均 值 应 相近 。 

测定 法 ” 取 健 康 合格 ， 体 重 200 一 250g( 皮 下 注射 ， 一 
次 实验 所 用 大 鼠 体 重 相差 不 超过 20g) 、70 一 80g (项 脉 注 射 ， 
一 次 实验 所 用 大 鼠 体重 相差 不 超过 15g)， 同 一 性 别 ， 同 一 
来 源 的 大 鼠 。 实 验 前 禁 食 16 小 时 ， 自 由 饮用 蒸馏 水 或 去 离 
子 水 ， 按 体重 随机 等 分 成 4 组 ， 分 别 为 标准 品 高 、 低 剂量 组 
和 供 试 品 高 、 低 剂量 组 ， 每 组 不 少 于 5 只 。 将 各 组 动物 称 重 
并 编号 ， 分 别 按 体重 给 各 组 动物 于 腹部 皮下 注射 (或 尾 静 脉 
注射 ) 相 应 浓度 的 标准 品 或 供 试 品 溶液 ， 给 药 体积 为 
0. 4ml/100g 体重 。 注 射 后 每 只 准确 计时 1 小 时 ， 然 后 按 给 
药 前 后 顺序 分 别 自 眼 静 脉 从 取 血 。 用 适宜 的 方法 ， 如 邻 甲 酷 
栈 络 合剂 测定 血 钙 值 。 照 生物 检定 统计 法 (通则 1431) 中 量 
反应 平行 线 测定 法 计算 效 价 及 实验 误差 。 

本 法 的 可 信和 限 率 (FL%) 不 得 大 于 45%。 


1219 生长 激素 生物 测定 法 


1. 去 生体 大 鼠 体 重 法 

本 法 系 通过 比较 生长 激素 标准 品 (S) 与 供 试 品 (T) 对 幼 
龄 去 垂体 大 鼠 体重 增加 的 程度 ， 以 测定 供 试 品 效 价 的 一 种 
方法 。 

标准 品 溶液 的 制备 ”试验 当日 ， 取 标准 品 ， 按 标示 效 
价 用 含 0.1% 牛 血清 白 蛋 白 的 0. 9%% 氧 化 钠 溶液 ， 制 成 高 、 
低 两 种 浓度 的 标准 品 溶液 。 一 般 高 浓度 标准 品 溶液 配 成 每 
lml 含 0.1~0.2IU,， 低 浓度 标准 品 溶 液 配 成 每 1ml 含 
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0.025 一 0.05IJU， 高 低 两 浓度 比值 (>) 一 般 为 1: 0.25， 标 
准 品 溶液 分 装 成 每 天 剂量 并 密封 于 一 15C 以 下 保存 ， 临 用 
时 融化 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 按 供 试 品 的 标示 效 价 或 估计 效 价 
(Ar) ， 照 标准 品 溶液 的 制备 及 保存 方法 制备 和 保存 。 

测定 法 ” 取 同 一 来 源 、 品 系 ， 出 生 26 一 28 天 ， 体 重 
60 一 80g， 同 一 性 别 ， 健 康 的 大 鼠 ， 试 验 前 2 一 3 周 手术 摘 
除 垂体 ， 手 术 后 于 屏障 环境 饲养 使 其 恢复 。 

取 去 垂体 手术 后 2 一 3 周 、 体 重 变 化 小 于 手术 前 土 10% 
的 大 鼠 ， 按 体重 随机 等 分 成 4 组 ， 每 组 至 少 8 只 ， 每 只 编号 
并 记录 体重 。 分 别 自 颈 部 皮下 注射 一 种 浓度 的 标准 品 溶液 或 
供 试 品 溶液 0. 5ml， 每 日 1 次 ， 连 续 6 日 。 于 最 后 1 次 给 药 
后 24 小 时 ， 处 死 大 鼠 ， 称 体重 ， 必 要 时 实验 结束 后 可 进行 
尸检 ， 切 开 蝶 鞍 区 ， 肉 眼 检查 有 无 垂体 残留 ， 日 除 有 垂体 残 
存 的 大 鼠 。 每 只 动物 给 药 后 体重 增加 的 克 数 作为 反应 值 。 供 
试 品 与 标准 品 各 剂量 组 所 致 反应 的 平均 值 应 相当 。 照 生物 检 
定 统计 法 (通则 1431) 中 的 量 反应 平行 线 测定 法 计算 效 价 及 
实验 误差 。 

本 法 的 可 信 限 率 (FL%) 不 得 大 于 50%。 

2. 去 垂体 大 鼠 腑 骨 法 

本 法 系 通 过 比较 生长 激素 标准 品 (S) 与 供 试 品 (T) 对 去 
垂体 大 鼠 肥 骨 骨髓 板 宽 度 增加 的 程度 ， 以 测定 供 试 品 效 价 的 
一 种 方法 。 

标准 品 溶液 和 供 试 品 溶液 的 制备 ”向 体重 法 。 

测定 法 ”本 法 可 与 去 垂体 大 鼠 体 重 法 同步 进行 。 待 体重 
法 实验 结束 后 ， 取 下 两 腿 肥 骨 ， 置 10% 甲醛 溶液 保存 ， 从 
肥 骨 近 心 端 顶部 中 间 沿 矢 状 面 切 开 ， 置 10% 甲 醛 溶液 中 保 
存 ， 水 洗 10 分 钟 后 ， 置 丙酮 溶液 中 10 分 钟 ， 水 洗 3 分 钟 ， 
置 2%% 硝 酸 银 溶液 中 染色 2 分 钟 ， 水 洗 后 置 水 中 强 光 照射 至 
变 棕 黑 色 ， 于 10% 硫 代 硫 酸 钠 溶液 固定 30 秒 钟 ， 置 80%% 乙 
醇 溶液 中 供 测量 用 。 测 量 时 沿 刨 面 切 lmm 左右 薄片 ， 置 显 
微 镜 下 测量 盈 骨 骨髓 板 宽 度 ， 作 为 反应 值 。 照 生物 检定 统计 
法 (通则 1431) 中 的 量 反 应 平行 线 测定 法 计算 效 价 及 实验 
误差 。 

本 法 的 可 信 限 率 (FL%) 不 得 大 于 50%。 


1401 放射 性 药品 检定 法 


放射 性 药品 系 指 含有 一 种 或 几 种 放射 性 核 素 供 医 学 诊 
断 和 治疗 用 的 药品 。 放 射 性 药品 的 生产 、 经 营 、 检 验 、 使 
用 等 ， 应 遵照 《中 华人 民 共 和 国药 品 管理 法 》 和 中 华人 民 
共和 国 国 务 院 颁布 的 《放射 性 药品 管理 办 法 》 的 有 关 规 定 
办 理 。 

一 、 有 关 术 语 及 其 含义 

核 素 ” 系 指 有 特定 质量 数 、 质 子 数 和 核能 态 ， 而 且 平 均 
寿命 长 到 足以 被 观察 的 一 类 原子 。 

同位 素 ” 系 指 具有 相同 质子 数 ， 但 质量 数 不 同 的 核 素 。 
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在 元 素 周 期 表 中 处 于 同一 位 置 ， 称 为 该 元 素 的 同位 素 ， 或 彼 
此 是 同位 素 。 
放射 性 和 放射 性 核 案 ” 某 些 核 罕 自 发 地 放出 一 种 或 几 种 
粒子 或 7 射线， 或 在 发 生 轨 道 电子 俘获 后 放出 XX 射线 ， 或 
发 生 自发 裂变 的 性 质 称 为 放射 性 。 具 有 放射 性 的 核 素 称 为 放 
射 性 核 素 。 
放射 性 衰变 系 指 放射 性 核 素 自 发 地 放射 出 一 种 或 几 种 
粒子 或 7 射线 ,转变 成 为 另 一 种 核 素 或 同 种 核 素 另 一 种 能 态 
的 现象 ， 亦 称 训 变 或 放射 性 旷 变 。 主 要 误 变 方式 有 : a 豪 
变 、8 衰变 、B' 衰变 、 核 外 电子 俘获 以 及 7 跃迁 和 同 质 异 
能 跃迁 。 
放射 性 衷 变 规律 ” 系 指 放射 性 核 未 误 变 遵循 的 规律 ， 即 
指数 衰变 规律 : 
N,=Noe* 
式 中 NN, 为 经 过 上 时 间 后 的 放射 性 核 素 的 原子 数 ; 
No 为 二 0 时 间 的 放射 性 核 罕 的 原子 数 ; 
4 为 放射 性 核 素 的 衰变 常数 ; 
为 经 过 的 时 间 ， 
e 为 常用 对 数 的 底 。 
半衰期 系 指 放射 性 衰变 过 程 中 放射 性 核 素 的 原子 核 数 
目 衰变 到 原来 的 一 半 所 需要 的 时 间 ， 常 用 (Ts) 表示 。 每 种 
放射 性 核 素 都 有 特定 的 半衰期 ， 它 与 该 放射 性 核 素 的 衰变 常 
数 (A) 关 系 如 下 : 


0. 693 
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放射 性 活 度 ” 系 指 每 一 种 放射 性 核 素 每 秒 的 原子 核 衰变 
数 。 法 定 计 量 单位 以 贝 可 (Bq) 计 ，1Bq= 二 1 次 核 衰变 / 秒 。 常 
用 的 单位 还 有 千 贝 可 (kBq) 、 兆 贝 可 (MBq) 、 吉 贝 可 (GBq) 。 

比 活 度 系 指 某 一 种 放射 性 核 索 的 元 素 或 其 化 合 物 的 单 
位 质量 的 放射 性 活 度 。 

放射 性 浓度 ” 系 指 溶液 中 某 一 放射 性 核 素 单位 体积 的 放 
射 性 活 度 。 

放射 性 核 纯 度 ” 系 指 某 一 指定 放射 性 核 素 的 放射 性 活 度 
占 供 试 品 放射 性 总 活 度 的 比例 (%)。 

放射 化 学 纯度 ” 系 指 某 一 指定 化 学 形式 的 放射 性 核 素 的 
放射 性 量 占 该 核 素 总 放射 性 量 的 比例 (%)。 

载体 ” 系 指 放射 性 核 素 或 其 化 合 物 中 加 入 或 存在 该 核 素 
的 稳定 核 索 或 其 化 合 物 。 

二 、 鉴 别 试验 

放射 性 药品 的 鉴别 分 为 放射 性 核 素 鉴别 和 品种 鉴别 ， 后 
者 可 采用 放射 化 学 纯度 项 下 的 方法 进行 。 

放射 性 核 素 的 鉴别 系 利用 每 一 放射 性 核 素 的 固有 衰变 特 
征 ， 定 性 辨认 核 素 。 精 确 测 量 放 射 性 核 素 的 半衰期 、 质 量 吸 
收 系数 或 y 射线 能 谱 ， 是 鉴别 放射 性 药品 的 基本 手段 。 

1.7 谱 仪 法 

测 得 的 放射 性 核 素 y 射线 能 谱 应 与 该 核 素 固有 的 Y 射线 
谱 一 致 ， 其 主要 光子 的 能 量 应 符合 该 品种 项 下 的 规定 。 


Tyz = 
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取 供 试 品 ， 用 碘 化 钠 或 高 纯 铺 半导体 为 探测 器 的 多 道 y 
谱 仪 ， 经 过 已 知 能 量 的 Y 射线 系列 源 进 行 能 量 刻 度 ， 即 可 测 
量 放射 性 药品 中 核 素 的 y 射线 能 谱 。 

2. 半 奢 期 测定 法 

根据 放射 性 核 素 的 性 质 ， 选 择 合 适 的 探测 仪器 ， 根 据 仪 
器 的 测量 范围 和 核 素 半衰期 ， 将 适量 供 试 品 制 成 一 定形 态 的 
源 ， 并 保持 源 与 仪器 探测 的 几何 条 件 不 变 ， 然 后 按 一 定时 间 
间隔 测量 计数 率 ， 测 定 次 数 不 少 于 3 次 ,测定 时 间 不 低 于 固 
有 半衰期 的 1/4。 以 时 间 为 横 坐 标 ， 测 量 的 计数 率 为 纵 坐 
标 ， 在 半 对 数 坐 标 纸 上 作 图 ， 由 图 计算 直线 斜率 ， 得 到 半 衰 
期 Ti:， 与 其 固有 的 半衰期 比较 ， 误差 应 不 大 于 土 5%。 

测量 过 程 应 注意 以 下 几 点 : 

(1) 测 量 仪 器 保持 长 期 稳定 性 ; 

(2) 保 持 测 量 装置 的 几何 条 件 不 变 ; 

(3) 根 据 放 射 性 活 度 强 弱 ， 注 意 死 时 间 校 正 。 


注 : 几何 条 件 ”放射 性 核 素 有 关 刻 度 和 测量 的 有 效 性 
(重复 性 ?取决 于 源 与 探测 器 及 其 几何 条 件 的 可 重 现 性 。 因 
此 ， 在 实际 测量 中 应 严格 保证 一 致 性 。 

死 时 间 校 正 ” 死 时 间或 失效 时 间 r 系 指 探 测 系统 能 记录 
下 来 的 两 个 相 邻 脉冲 所 需要 的 最 小 时 间 间 隔 。 在 实际 测量 
时 ， 如 果 计 数 率 相 当 高 ， 则 必须 加 以 校正 ， 以 求 得 真正 的 计 
数 率 。 实 测 计 数 率 m 和 真正 计数 率 n 的 比 ， 称 为 死 时 间 校 
正 因数 f.: 


m 
n 


一 1 一 Mar (mr <1) 


所 三 


3. 质量 吸收 系数 法 

一 般 用 于 较 长 半衰期 的 纯 8 放射 性 核 素 。 以 ”P 为 例 : 
将 *P 溶液 制 成 一 个 薄膜 源 ， 置 于 合适 的 计数 器 下 ( 约 20 000 
计数 /分 )， 选 择 重量 厚度 20 一 50mg/cecmz 各 不 相同 的 至 少 6 
片 铝 吸收 片 和 一 块 至 少 800mg/cm? 的 铝 吸 收 片 ， 单 独 并 连 
续 测 定 计数 率 。 为 了 减少 散射 效应 ， 样 品 和 吸收 片 应 尽 可 能 
地 接近 探测 器 ， 各 吸收 片 的 计数 率 减 去 800mg/cm ”或 更 厚 吸 
收 片 的 计数 率 ， 得 到 净 8 计数 率 ， 净 8 计数 率 的 对 数 对 总 吸 
收 厚度 作 图 。 总 吸收 厚度 为 铝 吸 收 片 厚度 、 计 数 器 窗 厚 度 和 
空气 等 效 厚度 [101kPa(760mmHg)、20CC 条件 下 ， 样 品 与 
计数 器 之 间 的 距离 (cm) 乘 以 1.205mg/cms] 之 和 。 吸 收 曲 
线 近似 直线 。 

选择 相差 20mg/cm' 以 上 两 种 不 同 的 总 吸收 片 厚度 值 ， 
均 应 落 在 吸收 曲线 的 直线 部 分 。 照 下 列 公式 计算 质量 吸收 
系数 : 

me 
4 一 六 一 下 也 和 

式 中 五 、z 分 别 为 较 薄 和 较 厚 总 吸收 厚度 ， 以 mg/cmr 表示 ; 

NN 、N。 分 别 为 &4 和 所 吸收 层 相对 应 的 净 8 计数 率 。 

以 上 计算 结果 应 与 纯 的 同 种 核 素 在 相同 条 件 下 测 得 的 质 
量 吸 收 系 数 比 较 ， 误差 应 不 大 于 土 10%。 


® 1713。 
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三 、 纯 度 检 查 

1. 放射 性 核 纯度 测定 法 

放射 性 药品 中 可 能 存在 放射 性 核 素 杂质 ， 必 须根 据 射 线 
性 质 及 对 人 体 的 辐射 危害 程度 ， 确 定 其 限量 要 求 ， 一 般 用 测 
基 时 刻 的 杂质 核 素 的 放射 性 活 度 或 放射 性 药品 的 指定 核 素 的 
放射 性 活 度 占 供 试 品 的 放射 性 总 活 度 的 比例 (%) 表 示 。 

本 法 可 选用 铸 半 导体 多 道 y 谱 仪 ， 在 谱 仪 保持 正常 工作 
的 环境 条 件 下 ， 固 定 刻度 源 与 供 试 品 源 的 形态 大 小 及 源 与 探 
测 器 的 几何 条 件 ， 并 保持 不 变 。 采 用 已 知 活 度 和 能 量 大 小 成 
系列 的 一 组 标准 y 源 ， 对 谱 仪 进行 能 量 和 探测 效率 刻度 后 ， 
根据 已 知 的 核 素 参数 及 对 供 试 品 测算 的 Y 谱 的 峰 面 积 计算 ， 
即 可 获得 供 试 品 的 放射 性 核 纯度 。 

有 些 放射 性 核 素 的 训 变 产物 仍 具 有 放射 性 ， 这 些 放射 性 
核 素 及 其 训 变 产物 分 别称 为 母体 和 子 体 ， 在 计算 放射 性 核 纯 
度 时 子 体 不 计 为 杂质 。 记 载 放 射 性 核 纯度 时 ， 应 注 明 测定 的 
日 期 和 时 间 。 

2. 放射 化 学 纯度 测定 法 

放射 性 药品 中 放射 化 学 杂质 可 能 从 药品 自身 分 解 或 制备 
过 程 中 产生 。 放 射 化 学 纯度 测定 过 程 包括 不 同化 学 成 分 的 分 
离 及 不 同化 学 成 分 的 放射 性 测量 。 

一 法 ” 取 供 试 品 适量 ， 照 上 行 纸 色谱 法 (通则 0501) 或 者 
薄 层 色谱 法 (通则 0502) 试 验 ， 必 要 时 ， 可 按 各 品种 项 下 规定 ， 
预先 在 点 样 基线 上 滴 上 载体 溶液 ， 干 后 ， 再 在 相同 位 置 上 点 
供 试 品 。 展 开 后 ， 取 出 , 干燥 ， 用 合适 的 仪器 测量 色谱 纸 或 者 
薄 层 板 上 的 放射 性 分 布 ， 作 图 ， 计 算 Ri 值 和 放射 化 学 纯度 。 

放射 性 药品 各 品种 鉴别 项 下 ，Ri 值 “ 约 ” 字 的 含义 是 
指 测 得 的 Ri 值 可 在 与 规定 值 相差 士 10% 的 范围 内 。 


二 法 ” 取 供 试 品 适量 ， 按 各 品种 项 下 规定 ， 照 纸 电泳 
〈 湿 点 法 ) 或 醋酸 纤维 素 薄 膜 电泳 法 (通则 0541) 试 验 ， 必 要 
时 ， 可 按 各 品种 项 下 规定 ， 预 先 在 点 样 基线 上 滴 上 载体 溶 
液 ， 再 在 相同 位 置 上 点 供 试 品 ， 点 样 基线 应 距 电泳 槽 负极 
(或 正极 ) 支 架 1. 5cm 处 ， 待 电泳 至 规定 的 时 间 ， 取 出 , 干 
燥 ， 按 一 法 测定 ， 计 算 放 射 化 学 纯度 。 

三 法 ” 取 供 试 品 适量 ,， 照 上 行 纸 色谱 法 (通则 0501) 或 
者 薄 层 色谱 法 (通则 0502)， 按 各 品种 项 下 规定 的 多 分 离 系 
统 试验 ,试验 后 ， 取 出 , 干燥 ， 用 合适 的 仪器 测定 每 一 系统 
色谱 纸 或 者 薄 层 板 上 的 放射 性 分 布 ， 作 图 。 

车 放射 性 药品 A 内 含 放 射 化 学 杂质 B 和 C， 用 分 离 系 
统一 能 将 B 与 (A 十 C) 分 离 ; 用 分 离 系统 二 能 将 C 与 (A 十 B) 
分 离 ， 则 放射 性 药品 A 的 放射 化 学 纯度 可 按 下 式 计算 而 得 。 


% = _ 卫 峰 的 放射 性 净 计数 率 
的 含量 (%) 二 系统 一 放射 性 净 计 数 率 各 和 和 


C 峰 的 放射 性 净 计 数 率 
系统 二 放射 性 净 计数 率 总 和 


A 的 放射 化 学 纯度 (%) 二 100% 一 [B 的 含量 (%) 十 
C 的 含量 (%)] 


X100% 


C 的 含量 (%%) 一 XxX100% 


* 174 ， 
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另外 ， 经 过 验证 ， 确 能 有 效 分 离 各 种 放射 化 学 杂质 的 其 
他 分 离 分 析 方 法 (如 高 效 液 相 色谱 法 、 柱 色谱 法 等 )， 也 可 用 
于 放射 化 学 纯度 测定 。 

四 、 颗 粒 细 度 测定 法 

对 于 胶体 溶液 或 粒子 混 悬 液 的 放射 性 药品 ， 须 测定 颗 
粒 直径 及 其 分 布 。 一 般 用 电子 显微镜 测定 直径 为 纳米 (nm) 
级 粒子 ， 用 普通 光学 显微镜 测定 直径 为 微米 (jm) 级 粒子 。 

电子 显微镜 测定 法 ” 取 镀 膜 后 的 电镜 制 样 铜 网 3mm 
(300 孔 ) ， 将 供 试 品 原液 或 稀释 液 适量 滴 于 铜 网 上 ， 自 然 干 
燥 后 ， 放 人 电镜 中 观察 或 拍照 ， 选 择 粒子 分 布 均匀 的 部 位 ， 
随机 测量 100 个 以 上 粒子 的 直径 ， 经 电子 放大 倍数 、 光 学 放 
大 倍数 折算 后 ， 确 定 粒子 直径 及 分 布 比例 (%%) 。 

显微镜 测定 法 ”将 供 试 品 原液 或 稀释 液 适 量 ， 滴 于 血球 
计数 室 ， 置 显微镜 载 物 台 上 ， 先 以 目镜 (X10)、 物 镜 (X10)， 
观察 视野 粒子 分 布 的 均匀 程度 ， 然 后 选择 有 代表 性 的 部 位 ， 
以 物镜 (X40) 观 察 或 拍照 ， 随 机 测量 100 个 以 上 粒子 的 直径 ， 
经 放大 倍数 折算 后 ， 确 定 粒子 直径 及 分 布 比 例 (%)。 

五 、pH 值 测定 法 

呈 溶 液 状 态 的 放射 性 药品 ， 对 其 酸碱度 ( 即 pH 值 ) 均 有 
一 定 要 求 ， 须 控制 在 一 定 范围 内 。 

放射 性 药品 的 pH 值 ， 可 采用 经 校正 的 精密 pH 试纸 或 
酸度 计 进 行 测定 。 

PH 试纸 法 ” 取 放 射 性 药品 1 滴 ， 滴 于 精密 pH 试纸 上 ， 
与 标准 色 板 相 比 较 ， 即 为 该 溶液 的 pH 值 。 

酸度 计 法 ”可 在 有 防护 条 件 下 照 pH 值 测 定 法 (通则 
0631) 测 定 。 

六 、 放 射 性 活 度 (浓度 ) 测 定 法 

放射 性 药品 的 放射 性 浓度 测定 采用 井 型 电离 室 为 探测 器 
的 活 度 计 ， 所 用 的 标准 源 应 符合 计量 标准 ， 总 不 确定 度 在 
土 5% 以 下 (置信 概率 99.7%%)。 仪 器 在 使 用 过 程 中 ， 要 定期 
标定 ， 确 保 测 量 的 准确 度 要 求 。 

1. 活 度 计 测定 发 射 7 射线 核 素 的 放射 性 活 度 与 放射 性 
浓度 

(1) 保 证 仪器 的 正常 工作 条 件 ， 使 之 充分 预 热 ， 并 将 仪 
器 置 于 所 测 核 素 条 件 下 ， 测 定 本 底 或 进行 零点 调节 。 

(2) 精 确 取 样 ， 根 据 所 使 用 的 活 度 计 使 用 要 求 制备 供 试 
品 ， 然 后 将 供 试 品 放 和 人 并 型 电离 室 ， 并 使 其 几何 条 件 与 标定 
时 相同 。 

《3) 供 试 品 放射 性 活 度 A， 连 续 重 复 测 定 10 次 ， 取 其 平 
均值 减 去 本 底 ， 即 得 供 试 品 放射 性 活 度 A。 

(4) 供 试 品 放射 性 浓度 C， 如 下 式 计算 : 


-A 
C= 


式 中 V 为 供 试 品 体积 。 

2. 活 度 计 测定 发 射 纯 8 放射 性 核 素 的 放射 性 活 度 与 放 
射 性 浓度 

本 法 须 用 相同 核 素 的 标准 源 ， 在 与 供 试 品 完全 相同 的 条 
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件 下 对 活 度 计 进 行 标定 ， 即 可 用 于 测量 。 其 他 测量 程序 及 计 
算 方 法 与 Y 射线 核 素 相同 。 


活 度 计 使 用 应 注意 以 下 几 点 。 
〈1) 活 度 计 必 须 符 合 国家 强制 计量 器 具 要 求 ， 经 国家 计 
量 部 门 检定 并 有 合格 证 书 。 


(2) 活 度 计 测 量 结果 应 记载 测量 日 期 和 时 间 ， 测 得 的 活 
度 值 应 为 供 试 品 放射 性 活 度 标 示 值 的 90.0%% 一 110.0%， 或 
该 品种 项 下 规定 的 范围 内 。 

(3) 活 度 计 必 须 稳 定 可 靠 ， 应 配 有 长 半 训 期 核 素 (如 
57Cs) 监 督 源 。 

七 、 放 射 性 药品 有 关 规 定 

1. 容器 包装 

放射 性 药品 溶液 应 盛 于 盖 有 胶 塞 ， 能 供 多 次 抽 用 的 小 琉 
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璃 瓶 内 。 按 放射 性 防护 的 规定 ， 容 器 表面 辐射 水 平 应 符合 
规定 。 

2、 有效期 

系 从 说 明 书 上 放射 性 浓度 测定 的 日 期 开始 计算 。 已 过 有 
效 期 的 药品 ， 应 停止 使 用 ， 在 有 效 期 内 产品 如 有 异常 情况 ， 
亦 应 停 用 。 

3. 标签 和 说 明 书 

放射 性 药品 的 标签 上 应 注 明 药 品名 称 、 生 产 单位 、 批 准 
文 号 、 批 号 、 放 射 性 药品 标志 等 ， 说明书 上 应 注 明 药品 名 
称 、 化 学 状态 、 生 产 日 期 、 批 号 、 放 射 性 浓度 ， 并 注 明 测定 
日 期 和 时 间 、 装 量 (ml) 、 放 射 性 活 度 、 有 效 期 、 生 产 单位 、 
放射 性 药品 标志 、 适 应 证 、 类 别 、 用 法 、 用 量 、 规 格 、 包 
装 、 贮 藏 、 注 意 等 。 


表 放射 性 药品 中 常用 放射 性 核 素 物理 性 质 


核 束 半 豪 期 电 于 发 射 


光子 发 射 


发 射 概率 /% 


3H 12. 33 年 
uc 20. 39 分 钟 


BN 9. 965 分 钟 1.1980 


能 量 /MeV | 发 射 概率 /% 
0.511 199. 5@ 


uC 5730 年 


Y 


10 122. 2 秒 A 1.7320 99. 9 0, 511 199. 8@ 
18 下 0.511 193. 5@ 
Cr 0. 005 21.6 
0, 320 9.9 
57Co 0.006~0. 007 0. 006 一 0. 007 55. 4 
0. 014 0. 014 9.2 
0. 115 0. 122 85.6 
0. 129 0. 136 10. 7 
0. 692 0. 15 
Co 0.006~0. 007 25.8 
0.511 29. 8® 
0. 811 99. 4 
0. 864 0.7 
1. 675 0.5 
5Co 1. 173 99.9 
1. 333 100. 0 
55Zn 244, 3 天 eA 0. 008 一 0. 009 38. 3 
B+ 0. 511 2. 8@ 
1. 116 50,0 
%Ga 9. 49 小 时 eA 0. 009 一 0. 010 18.5 
B+ 0.511 114® 
0. 834 5.9 
1.039 37.0 
1. 333 1.2 
1.918 2.0 
2. 190 5.3 
2. 423 1.9 
2. 752 22. 7 
3. 229 1.5 
3. 381 1.5 
3.791 1.1 
4. 086 下 3 
4. 295 3.8 
4. 806 1.9 
67Ga 3.261 天 ea 0. 008 0. 008~0. 010 56.1 
ce 0. 082 一 0. 084 0. 091 一 0. 093 41. 9 
0. 090 一 0. 092 0. 185 21. 4 
0. 175 0. 209 2.5 
0. 300 16.6 
0. 394 4.6 
0. 888 0.15 
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续 表 


和 电子 发 射 光子 发 射 


人 a EE 能 量 /MeV | 发 和 本]H | ”家 变 方式 | 能量/MeV [有 对 概率 /7 
58Ga 67. 63 分 钟 eA 0. 008 5. 0 Xx 0.009~0.010 [4.7 
B+ 0. 8220 1.2 y 0. 511 177.8 
1. 8990 1.077 3.2 
58Ge 270.8 天 | ex 0. 008 0. 001 
0. 009~0. 010 
0.001 
ce 0. 013 4.2 0.011~0.012 | 54.9 
0. 023 0.8 y 0. 066 
0. 054 0.3 0. 097 
0. 085 2.7 0.121 
0. 095 0.4 0. 136 
0. 109 0.6 0. 199 
0. 124 1.5 0. 265 
0. 134 0.2 0. 280 
0. 253 0.4 0. 304 
0. 268 0.2 | 0. 401 
85Kr 10. 76 年 8 | 0. 1739 0. 43 7 0. 514 
0. 6870 99. 56 
89Sr 50. 53 天 B- 1. 50109 99. 99 7y 0. 909 0. 01 
»Yy 64. 10 小 时 8B- 2. 2802 99. 99 
9 Mo 65. 94 小 时 B™ 0. 4369 16. 4 xX 0.018~0. 021 ， 
0. 8480 1.2 7 0. 041 1.1 
1. 2140 82. 2 0. 181 6.1 
0. 366 1.2 
0. 740 12.3 
0.778 4.3 
99m Te 6. 01 小 时 ce 0. 002 99 Xx 0.018~0. 021 7.4 
en 0.015 2.1 y 0. 141 89 
ce 0.119~0.121 | 9.4 
0. 137~0. wo | 1.3 
2. 111X105 年 0. 2949 100 
0.017 0. 003 
0. 030 一 0. 039 0.020~0.023 | 8.6 
8- 0. 1139 6.5 y 0. 497 91.0 
0. 2279 92.0 | 0. 610 5.8 
i111n 2. 805 天 | en 0. 019 | 15.5 X 0. 003 和 
ce 0. 145 8.1 0.023~0.027 | 82.8 
0. 219 5.0 y 0.171 90.7 
0. 245 94.1 
lsmIn 1.658 小 时 | eh 0.020 |4.3 Xx 0.003 2. 24 
ce 0. 364 28.8 0.024~0.028 | 24.2 
0. 387 5.6 y 0. 392 64.9 
0. 391 1.1 
nmJn 49. 51 天 ce | 0.162 40. 1 x 0.024~0.027 | 32.8 
0.186~0.189 | 38.6 y 0. 190 15.6 
B- 1. 9890 99.4 0. 558 4.4 
| ee 71.9 秒 ) 0.725 4.4 
1231 13. 27 小 时 x 0. 023 | 12.4 x 下 9.0 
ce 0.127 13.6 0.027~0.032 | 85.1 
0. 154 1.8 y 0. 159 83.3 
0. 158 0.4 0. 346 0.1 
0. 440 0.4 
0. 505 0.3 
A 0. 529 1.4 
0. 538 0.4 
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续 表 


电子 发 射 光子 发 射 
核 素 半衰期 
eA 


下 4 4. 18 天 0. 004 6.0 
0. 027 一 0. 032 57 
ec 0. 511 45 
B+ 0. 603 62.9 
0.723 10.4 
1. 326 1.6 
1. 376 1.8 
1. 509 3.2 
1. 691 11. 2 
125 59.41 天 eA 十 ce 0. 004 0. 004 14. 8 
0. 023 一 0. 035 0. 027 112.7 
0.031 23.5 
0.035 6.7 
1261 0. 004 4.0 
0.027~0. 032 38. 1 
0. 389 35.6 
0. 491 2.9 
0.511 2.09 
0. 666 32. 9 
0. 754 4.2 
0.880 0.7 
1. 420 0.3 
1311 0. 029 一 0. 030 4, 4 
0.080 2.6 
0. 284 6.1 
0. 364 81.5 
0.637 7.2 
0.723 1.8 
133Xe 0. 004 5.8 
0.031 38.6 
0.035 一 0. 036 8. 3 
0. 081 36. 9 
137Cs 0. 004 0.9 
0. 032 一 0. 037 6.9 
0. 662 85. 1 
153 Sm 46. 27 小 时 0. 006 11.0 
0. 041 一 0. 048 59. 0 
0. 070 4. 7 
0. 103 29. 3 
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续 表 
核 素 半 训 其 
| ”类 型 。 | 能 量 /MeV | 发 射 概率 /% 衰变 方式 能 量 /MeV | 发 射 概率 /% 
198 Au 2. 695 天 eA .010 1.19 
ce .069~0. 082 2.7 
,和 95. 6 
.676 0. 8 
B- .088 0.2 
199 Au 3. 139 天 eA 0.054 G 0.010 6.9 
ce 0. 035 3.2] 0.050 0. 36 
0.075 11.8 0. 069 一 0. 082 1T.3 
0. 125 6.6 7 0. 158 40,. 0 
0. 155 0. 208 8.7 
0. 193 
B- 0. 244 
0. 294 
0.452 
200 工 | 26. 1 小 时 eA 0. 054 3.3 X 0.010 31.8 
ce 0. 285 已. 二 0.069~0,.071 64.4 
O353 1 0.080~0. 082 171.8 
B+ 1. 0669 0.3 y 0. 368 87 
0. 579 3 学 
0. 828 10. 8 
1. 206 30 
1. 226 .3 
.274 Fe 
1. 363 3.4 
1.515 4.0 
201T]| 72. 91 小 时 0. 054 3.0 x 0.010 30 
ce 0. 052 人 0.069~0.071 59 
0.084 5 0.080~0. 082 16 
0. 121 二 Y 0. 135 2.6 
0.153 2.6 0.167 10.0 
202 工 | 16 29. 4 
.069 一 0. 071 60. 1 
.080 一 0. 082 16.4 
.440 91. 5 


@D8 能 谱 的 最 大 能 量 (maximum energy of the beta spectrum) 。 


@@ 源 的 总 淹没 相应 的 最 大 转换 概率 (maximum intensity corresponding to a total annihilation in the source) 。 


注 ; eA 表示 俄 软 电子 (auger electrons) 
ce 表示 内 转换 电子 (conversion electrons) 
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灭 菌 法 系 指 用 适当 的 物理 或 化 学 手段 将 物品 中 活 的 微 生 
物 杀 灭 或 除去 ， 从 而 使 物品 残存 活 微生物 的 概率 下 降 至 预期 
的 无 菌 保证 水 平 的 方法 。 本 法 适用 于 制剂 、 原 料 、 辅 料及 医 
疗 器 械 等 物品 的 灭 菌 。 

无 菌 物品 是 指 物品 中 不 含 任何 活 的 微生物 。 对 于 任何 
一 批 灭 菌 物品 而 言 ， 绝 对 无 菌 既 无 法 保证 也 无 法 用 试验 来 
证 实 。 一 批 物品 的 无 菌 特性 只 能 相对 地 通过 物品 中 活 微 生 
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物 的 概率 低 至 某 个 可 接受 的 水 平 来 表述 ， 即 无 菌 保证 水 
平 (sterility assurance level， 简 称 SAL)。 实 际 生 产 过 程 
中 ， 灭 菌 是 指 将 物品 中 污染 微生物 的 概率 下 降 至 预期 的 
无 菌 保证 水 平 。 最 终 灭 菌 的 物品 微生物 存活 概率 ， 即 无 
菌 保 证 水 平 不 得 高 于 10“。 已 灭 菌 物品 达到 的 无 菌 保 证 
水 平 可 通过 验证 确定 。 

灭 菌 物品 的 无 菌 保 证 不 能 依赖 于 最 终 产品 的 无 菌 检验 ， 
而 是 取决 于 生产 过 程 中 采用 合格 的 灭 菌 工艺 、 严 格 的 GMP 
管理 和 良好 的 无 菌 保证 体系 。 灭 菌 工艺 的 确定 应 综合 考虑 被 
灭 菌 物 品 的 性 质 、 灭 菌 方法 的 有 效 性 和 经 济 性 、 灭 菌 后 物品 
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的 完整 性 和 稳定 性 等 因素 。 

灭 菌 程序 的 验证 是 无 茵 保证 的 必要 条 件 。 灭 菌 程序 经 验 
证 后 ， 方 可 交付 正式 使 用 。 验 证 内 容 包 括 : 

(1) 扎 写 验证 方案 及 制定 评估 标准 。 

(2) 确 认 灭 菌 设备 技术 资料 齐全 、 安 装 正确 ， 并 能 处 于 
正常 运行 (安装 确认 ) 。 

《3) 确 认 灭 菌 设备 、 关 键 控制 和 记录 系统 能 在 规定 的 参 
数 范围 内 正常 运行 (运行 确认 ) 。 

(4) 采 用 被 灭 菌 物品 或 模拟 物品 按 预 定 灭 菌 程序 进行 重 
复试 验 ， 确 认 各 关键 工艺 参数 符合 预定 标准 ， 确 定 经 灭 菌 物 
品 的 无 菌 保 证 水 平 符合 规定 (性 能 确认 ) 。 

(5) 汇 总 并 完善 各 种 文件 和 记录 ， 撰 写 验证 报告 。 

日 常生 产 中 ， 应 对 灭 菌 程序 的 运行 情况 进行 监控 ， 确 认 
关键 参数 (如 温度 、 压 力 、 时 间 、 逮 度 、 灭 菌 气体 浓度 及 吸 
收 的 辐 照 剂量 等 ) 均 在 验证 确定 的 范围 内 。 灭 菌 程序 应 定期 
进行 再 验证 。 当 灭 菌 设备 或 程序 发 生变 更 (包括 灭 菌 物 品 装 
载 方式 和 数量 的 改变 ) 时 ， 应 进行 重新 验证 。 

物品 的 无 菌 保证 与 灭 菌 工艺 、 灭 菌 前 物品 被 污染 的 程度 
及 污染 菌 的 特性 相关 。 因 此 ， 应 根据 灭 菌 工艺 的 特点 制定 灭 
菌 物品 灭 菌 前 的 微生物 污染 水 平 及 污染 菌 的 耐 受 限度 并 进行 
监控 ， 并 在 生产 的 各 个 环节 采取 各 种 措施 降低 污染 ,确保 微 
生物 污染 控制 在 规定 的 限度 内 。 

灭 菌 的 冷却 阶段 ， 应 采取 措施 防止 已 灭 菌 物品 被 再 次 污 
染 。 任 何 情况 下 ， 都 应 要 求 容器 及 其 密封 系统 确保 物品 在 有 
效 期 内 符合 无 菌 要 求 。 


灭 菌 方法 


常用 的 灭 菌 方法 有 湿热 灭 菌 法 、 干 热 灭 菌 法 、 辐 射 灭 
菌 法 、 气 体 灭 菌 法 和 过 滤 除 菌 法 。 可 根据 被 灭 菌 物品 的 特 
性 采用 一 种 或 多 种 方法 组 合 灭 菌 。 只 要 物品 允许 ， 应 尽 可 
能 选用 最 终 灭 菌 法 灭 菌 。 若 物品 不 适合 采用 最 终 灭 菌 法 ， 
可 选用 过 滤 除 菌 法 或 无 菌 生产 工艺 达到 无 菌 保证 要 求 ， 
只 要 可 能 ， 应 对 非 最 终 灭 菌 的 物品 作 补充 性 灭 菌 处 理 ( 如 
流通 蒸汽 灭 菌 )。 

一 、 温 热 灭 菌 法 

本 法 系 指 将 物品 置 于 灭 菌 柜 内 利用 高 压 饱和 燕 汽 、 过 热 
水 喷 淋 等 手段 使 微生物 菌 体 中 的 和 蛋白质、 核酸 发 生变 性 而 杀 
灭 微 生物 的 方法 。 该 法 灭 菌 能 力 强 ， 为 热力 灭 菌 中 最 有 效 、 
应 用 最 广泛 的 灭 菌 方法 。 药 品 、 容 器 、 培 养 基 、 无 菌 衣 、 胶 
塞 以 及 其 他 过 高 温和 潮湿 不 发 生变 化 或 损坏 的 物品 ， 均 可 采 
用 本 法 灭 菌 。 流 通 燕 汽 不 能 有 效 杀 灭 细菌 孢子 ， 一 般 可 作为 
不 耐 热 无 菌 产 品 的 辅助 灭 菌 手段 。 

湿热 灭 菌 条 件 的 选择 应 考虑 被 灭 菌 物品 的 热 稳 定性 、 
热 穿 透 力 、 微 生物 污染 程度 等 因素 。 湿 热 灭 菌 条 件 通常 采 
用 121CX15min、121C X30min 或 116'C X40min 的 程序 ， 
也 可 采用 其 他 温度 和 时 间 参 数 ， 但 无 论 采 用 何 种 灭 菌 温 度 
和 时 间 参 数 ， 都 必须 证 明 所 采用 的 灭 菌 工艺 和 监控 措施 在 
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日 常 运行 过 程 中 能 确保 物品 灭 菌 后 的 SAL<10“。 当 灭 菌 
程序 的 选 定 采用 Re 值 概念 时 (Fu 值 为 标准 灭 菌 时 间 ， 系 灭 
菌 过 程 赋 予 被 灭 菌 物品 121C 下 的 灭 菌 时 间 )， 应 采取 特别 
措施 确保 被 灭 菌 物品 能 得 到 足够 的 无 菌 保证 ， 此 时 ， 除 对 
灭 菌 程序 进行 验证 外 ， 还 必须 在 生产 过 程 中 对 微生物 进行 
监控 ， 证 明 污染 的 微生物 指标 低 于 设 定 的 限度 。 对 热 稳定 
的 物品 ， 灭 菌 工 艺 可 首选 过 度 杀 灭 法 ， 以 保证 被 灭 菌 物品 
获得 足够 的 无 菌 保 证 值 。 热 不 稳定 性 物品 ， 其 灭 菌 工 艺 的 
确定 依赖 于 在 一 定 的 时 间 内 ， 一 定 的 生产 批 次 的 被 灭 菌 物 
品 灭 菌 前 微生物 污染 的 水 平 及 其 耐 热 性 。 因 此 ， 日 常生 
产 全 过 程 应 对 产品 中 污染 的 微生物 进行 连续 地 、 严 格 地 
监控 ， 并 采取 各 种 措施 降低 物品 微生物 污染 水 平 ， 特 别 
是 防止 耐 热 菌 的 污染 。 热 不 稳定 性 物品 的 Fo 值 一 般 不 低 
于 8 分 钟 。 

采用 湿热 灭 菌 时 ， 被 灭 菌 物品 应 有 适当 的 装载 方式 ， 不 
能 排列 过 密 ， 以 保证 灭 菌 的 有 效 性 和 均一 性 。 

湿热 灭 菌 法 应 确认 灭 菌 柜 在 不 同 装载 时 可 能 存在 的 冷 
点 。 当 用 生物 指示 剂 进 一 步 确 认 灭 菌 效 果 时 ， 应 将 其 置 于 冷 
点 处 。 本 法 常用 的 生物 指示 剂 为 嗜 热 脂肪 芽孢 杆菌 孢子 
(Spores of Bacillus stearothermophilus) 。 

二 、 于 热 灭 菌 法 

本 法 系 指 将 物品 置 于 干 热 灭 菌 柜 、 隧 道 灭 菌 器 等 设备 
中 ， 利 用 干 热 空气 达到 杀 灭 微生物 或 消除 热 原 物质 的 方法 。 
适用 于 耐 高 温 但 不 宜 用 湿热 灭 菌 法 灭 菌 的 物品 灭 菌 ， 如 玻璃 
器 具 、 金 属 制 容器 、 纤 维 制品 、 固 体 试 药 、 液 状 石蜡 等 均 可 
采用 本 法 灭 菌 。 

干 热 灭 菌 条 件 一 般 为 (160 一 170C) X 120min 以 上 、 
(170~180C)X60min 以 上 或 250'C X45min 以 上 ， 也 可 采 
用 其 他 温度 和 时 间 参 数 。 无 论 采 用 何 种 灭 菌 条 件 ， 均 应 保证 
灭 菌 后 的 物品 的 SAL 志 10“。 采 用 干 热 过 度 杀 灭 后 的 物品 
一 般 无 需 进行 灭 菌 前 污染 微生物 的 测定 。250%C X45min 的 
干 热 灭 菌 也 可 除去 无 菌 产品 包装 容器 及 有 关 生 产 灌 装 用 具 中 
的 热 原 物质 。 

采用 干 热 灭 菌 时 ， 被 灭 菌 物品 应 有 适当 的 装载 方式 ， 不 
能 排列 过 密 ， 以 保证 灭 菌 的 有 效 性 和 均一 性 。 

干 热 灭 菌 法 应 确认 灭 菌 柜 中 的 温度 分 布 符合 设 定 的 标准 
及 确定 最 冷 点 位 置 等 。 常 用 的 生物 指示 剂 为 枯草 芽孢 杆菌 孢 
子 CSpores of Bacillus subtilis)。 细 菌 内 毒素 灭 活 验 证 试验 是 
证 明 除 热 原 过 程 有 效 性 的 试验 。 一 般 将 不 小 于 1000 单位 的 
细菌 内 毒素 加 入 待 去 热 原 的 物品 中 ， 证 明 该 去 热 原 工艺 能 使 
内 毒素 至 少 下 降 3 个 对 数 单位 。 细 菌 内 毒素 灭 活 验证 试验 所 
用 的 细菌 内 毒素 一 般 为 大 肠 埃 希 菌 内 毒素 (Escherichia coli 
endoxin) 。 

三 、 辐 射 灭 菌 法 

本 法 系 指 将 物品 置 于 适宜 放射 源 辐射 的 7 射线 或 适宜 的 
电子 加 速 器 发 生 的 电子 束 中 进行 电离 辐射 而 达到 杀 灭 微生物 
的 方法 。 本 法 最 常用 的 为 2 Co-y 射线 辐射 灭 菌 。 医 疗 器 械 、 
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容器 、 生 产 辅 助 用 品 、 不 受 辐射 破坏 的 原料 药 及 成 品 等 均 可 
用 本 法 灭 菌 。 

采用 辐射 灭 菌 法 灭 菌 的 无 菌 物 品 其 SAL 应 二 10“。Y 
射线 辐射 灭 菌 所 控制 的 参数 主要 是 辐射 剂量 ( 指 灭 菌 物品 的 
吸收 剂量 )。 该 剂量 的 制定 应 考虑 灭 菌 物品 的 适应 性 及 可 能 
污染 的 微生物 最 大 数量 及 最 强 抗 辐射 力 ， 事 先 应 验证 所 使 用 
的 剂量 不 影响 被 灭 菌 物品 的 安全 性 、 有 效 性 及 稳定 性 。 常 用 
的 辐射 灭 菌 吸收 剂量 为 25kGy。 对 最 终 产品 、 原 料 药 、 某 些 
医疗 器 材 应 尽 可 能 采用 低 辐 射 剂 量 灭 菌 。 灭 菌 前 ， 应 对 被 灭 
菌 物品 微生物 污染 的 数量 和 抗 辐 射 强度 进行 测定 ， 以 评价 灭 
菌 过 程 赋予 该 灭 菌 物品 的 无 菌 保证 水 平 。 对 于 已 设 定 的 剂 
量 ， 应 定期 审核 ， 以 验证 其 有 效 性 。 

灭 菌 时 ， 应 采用 适当 的 化 学 或 物理 方法 对 灭 菌 物 品 吸收 
的 辐射 剂量 进行 监控 ， 以 充分 证 实 灭 菌 物品 吸收 的 剂量 是 在 
规定 的 限度 内 。 如 采用 与 灭 菌 物品 一 起 被 辐射 的 放射 性 剂量 
计 ， 剂 量 计 要 置 于 规定 的 部 位 。 在 初 安装 时 剂量 计 应 用 标准 
源 进行 校正 ， 并 定期 进行 再 校正 。 

Co-y 射线 辐射 灭 菌 法 常用 的 生物 指示 剂 为 短小 芽孢 杆 
菌 孢 子 (Spores of Bacillus pumilus)。 

四 、 气 体 灭 菌 法 

本 法 系 指 用 化 学 消毒 剂 形成 的 气体 杀 灭 微生物 的 方法 。 
常用 的 化 学 消毒 剂 有 环 氧 乙 烷 、 气 态 过 氧化 氨 、 甲 醛 、 自 氧 
(0;) 等 ， 本 法 适用 于 在 气体 中 稳定 的 物品 灭 菌 。 采 用 气体 
灭 菌 法 时 ， 应 注意 灭 菌 气体 的 可 燃 可 爆 性 、 致 畸 性 和 残留 
毒性 。 

本 法 中 最 常用 的 气体 是 环 氧 乙 烷 ， 一 般 与 80% 一 90%% 
的 惰性 气体 混合 使 用 ， 在 充 有 灭 菌 气体 的 高 压 腔 室内 进行 。 
该 法 可 用 于 医疗 器 械 、 塑 料 制品 等 不 能 采用 高 温 灭 菌 的 物品 
灭 菌 。 含 毛 的 物品 及 能 吸附 环 氧 乙 烷 的 物品 则 不 宜 使 用 本 法 
灭 菌 。 

采用 环 氧 乙 烷 灭 菌 时 ， 灭 菌 柜 内 的 温度 、 湿 度 、 灭 菌 气 
体 浓度 、 灭 菌 时 间 是 影响 灭 菌 效 果 的 重要 因素 。 可 采用 下 列 


灭 菌 条 件 ， 
温度 54C++t10C 
相对 湿度 60% 土 10% 
灭 菌 压 力 8X105Pa 
灭 菌 时 间 90min 


灭 菌 条 件 应 予 验证 。 灭 菌 时 ， 将 灭 菌 腔 室 抽 成 真空 ， 然 
后 通 人 蒸汽 使 腔 室 内 达到 设 定 的 温 湿 度 平 衡 的 额定 值 ， 再 通 
人 经 过 滤 和 预 热 的 环 氧 乙 烷 气体 。 灭 菌 过 程 中 ， 应 严密 监控 
腔 室 的 温度 、 湿 度 、 压 力 、 环 氧 乙 烷 浓度 及 灭 菌 时 间 。 必 要 
时 使 用 生物 指示 剂 监控 灭 菌 效 果 。 本 法 灭 菌 程序 的 控制 具有 
一 定 难度 ， 整 个 灭 菌 过 程 应 在 技术 熟练 人 员 的 监督 下 进行 。 
灭 菌 后 ， 应 采取 新 鲜 空气 置换 ， 使 残留 环 氧 乙 烷 和 其 他 易 挥 
发 性 残留 物 消散 。 并 对 灭 菌 物品 中 的 环 氧 乙 烷 残留 物 和 反应 
产物 进行 监控 ， 以 证 明 其 不 超过 规定 的 浓度 ， 避 免 产 生 
毒性 。 


，. 180 。 
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采用 环 氧 乙 烷 灭 菌 时 ， 应 进行 港 漏 试 验 ， 以 确认 灭 菌 腔 
室 的 密闭 性 。 灭 菌 程序 确认 时 ， 还 应 考虑 物品 包装 材料 和 灭 
菌 腔 室 中 物品 的 排列 方式 对 灭 菌 气体 的 扩散 和 渗透 的 影响 。 
生物 指示 剂 一 般 采用 枯草 芽孢 杆菌 孢子 (Spores of Bacillus 
subtilis) 。 

五 、 过 滤 除 菌 法 

本 法 系 利 用 细菌 不 能 通过 致密 具 孔 滤 材 的 原理 以 除去 气 
体 或 液体 中 微生物 的 方法 。 常 用 于 气体 、 热 不 稳定 的 药品 溶 
液 或 原料 的 除 菌 。 

除 菌 过 滤器 采用 孔径 分 布 均匀 的 微 孔 滤 膜 作 过 滤 材 料 ， 
微 孔 滤 膜 分 亲 水 性 和 朴 水 性 两 种 。 滤 膜 材 质 依 过 滤 物 品 的 性 
质 及 过 滤 目 的 而 定 。 药 品 生产 中 采用 的 除 菌 滤 膜 孔径 一 般 不 
超过 0. 22k&m。 过 滤器 的 孔径 定义 来 自 过 滤器 对 微生物 的 截 
留 ， 而 非 平均 孔径 的 分 布 系数 。 所 以 ， 用 于 最 终 除 菌 的 过 滤 
器 必须 选择 具有 截留 实验 证 明 的 除 菌 级 过 滤器 。 过 滤器 对 泪 
液 的 吸附 不 得 影响 药品 质量 ， 不 得 有 纤维 脱落 ， 禁 用 含 石棉 
的 过 滤器 。 过 滤器 的 使 用 者 应 了 解 滤 液 过 滤 过 程 中 的 析出 
物 人 性质、 数量 并 评估 其 毒性 影响 。 滤 器 和 滤 膜 在 使 用 前 应 
进行 洁净 处 理 ， 并 用 高 压 蒸汽 进行 灭 菌 或 做 在 线 灭 菌 。 更 
换 品 种 和 批 次 应 先 清洗 滤器 ， 再 更 换 滤 芯 或 滤 膜 或 直接 更 
换 滤器 。 

过 滤 过 程 中 无 菌 保 证 与 过 滤液 体 的 初始 生物 负荷 及 过 泪 
器 的 对 数 下 降 值 LRV(log reduction value) 有关 。LRV 系 指 
规定 条 件 下 ， 被 过 滤液 体 过 滤 前 的 微生物 数量 与 过 滤 后 的 微 
生物 数量 比 的 常用 对 数值 。 即 ， 

LRV=lgN, —lgN 
式 中 NN。 为 产品 除 菌 前 的 微生物 数量 ; 
NN 为 产品 除 菌 后 的 微生物 数量 。 

LRV 用 于 表示 过 滤器 的 过 滤 除 菌 效率 ， 对 孔径 为 
0. 22pm 的 过 滤器 而 言 ， 要 求 每 lcm' 有 效 过 滤 面 积 的 LRV 
应 不 小 于 7。 因 此 过 滤 除 菌 时 ， 被 过 滤 产 品 总 的 污染 量 应 
控制 在 规定 的 限度 内 。 为 保证 过 滤 除 菌 效果 ， 可 使 用 两 个 
除 菌 级 的 过 滤器 串 连 过 滤 ， 或 在 灌 装 前 用 过 滤器 进行 再 次 
过 滤 。 

在 过 滤 除 菌 中 ， 一 般 无 法 对 全 过 程 中 过 滤器 的 关键 参数 
( 滤 膜 孔径 的 大 小 及 分 布 ， 滤 膜 的 完整 性 及 LRV) 进 行 监控 。 
因此 ， 在 每 一 次 过 滤 除 菌 前 后 均 应 作 滤器 的 完整 性 试验 ， 即 
气泡 点 试验 或 压力 维持 试验 或 气体 扩散 流量 试验 ， 确 认 滤 腊 
在 除 菌 过 滤 过 程 中 的 有 效 性 和 完整 性 .完整 性 的 测试 标准 来 
自 于 相关 细菌 截留 实验 数据 。 除 菌 过 滤器 的 使 用 时 间 应 进行 
验证 ， 一 般 不 应 超过 一 个 工作 日 。 

过 滤 除 菌 法 常用 的 生物 指示 剂 为 缺陷 假 单 胞 菌 (Pseudo- 
monas diminuta ) 。 

通过 过 滤 除 菌 法 达到 无 菌 的 产品 应 严密 监控 其 生产 环境 
的 洁净 度 ， 应 在 无 菌 环境 下 进行 过 滤 操作 。 相 关 的 设备 、 包 
装 容器 、 塞 子 及 其 他 物品 应 采用 适当 的 方法 进行 灭 菌 ， 并 防 
止 再 污染 。 
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六 、 无 菌 生产 工艺 

无 菌 生产 工艺 系 指 必 须 在 无 菌 控 制 条 件 下 生产 无 菌 制剂 
的 方法 ， 无 苗 分 装 及 无 菌 冻 干 是 最 常见 的 无 菌 生产 工艺 。 后 
者 在 工艺 过 程 中 须 采 用 过 滤 除 菌 法 。 

无 菌 生产 工艺 应 严密 监控 其 生产 环境 的 洁净 度 ， 并 应 在 
无 菌 控制 的 环境 下 进行 过 滤 操作 。 相 关 的 设备 、 包 装 容 器 、 
塞 子 及 其 他 物品 应 采用 适当 的 方法 进行 灭 菌 ， 并 防止 被 再 次 
污染 。 

无 菌 生产 工艺 过 程 的 无 菌 保证 应 通过 培养 基 无 菌 灌 装 模 
拟 试验 验证 。 在 生产 过 程 中 ， 应 严密 监控 生产 环境 的 无 菌 空 
气质 量 、 操 作 人 员 的 素质 、 各 物品 的 无 菌 性 。 

无 菌 生产 工艺 应 定期 进行 验证 ， 包 括 对 环境 空气 过 滤 系 
统 有 效 性 验证 及 培养 基 模 拟 灌 装 试验 。 


生物 指示 剂 


生物 指示 剂 系 一 类 特殊 的 活 微生物 制品 ， 可 用 于 确认 灭 
菌 设备 的 性 能 、 灭 菌 程序 的 验证 、 生 产 过 程 灭 菌 效果 的 监控 
等 。 用 于 灭 菌 验证 中 的 生物 指示 剂 一 般 是 细菌 的 孢子 。 

1, 制备 生物 指示 剂 用 微生物 的 基本 要 求 

不 同 的 灭 菌 方法 使 用 不 同 的 生物 指示 剂 ， 制 备 生 物 指示 
剂 所 选用 的 微生物 必须 具备 以 下 特性 : 

(1) 菌 种 的 耐 受 性 应 大 于 需 灭 菌 物品 中 所 有 可 能 污染 菌 
的 耐 受 性 。 

(2) 菌 种 应 无 致 病 性 。 

(3) 菌 株 应 稳定 。 存 活期 长 ， 易 于 保存 。 

(4) 易 于 培养 。 若 使 用 休 眼 孢子 ， 生 物 指 示 剂 中 休 眼 孢 
子 会 量 要 在 90% 以 上 。 

2. 生物 指示 剂 的 制备 

生物 指示 剂 的 制备 应 按 一 定 的 程序 进行 ， 制 备 前 ， 需 先 
确定 所 用 微生物 的 特性 ， 如 DD 值 (微生物 的 耐 热 参数 ， 系 指 
一 定 温度 下 ， 将 微生物 杀 灭 90% 所 和 需 的 时 间 ， 以 分 钟表 示 ) 
等 。 菌 株 应 用 适宜 的 培养 基 进 行 培养 。 培 养 物 应 制 成 悬浮 
液 ， 其 中 孢子 的 数量 应 占 优势 ， 孢 子 应 悬浮 于 无 营养 的 液体 
中 保存 。 

生物 指示 剂 中 包含 一 定数 量 的 一 种 或 多 种 孢子 ， 可 制 成 
多 种 形式 。 通 常 是 将 一 定数 量 的 孢子 附着 在 惰性 的 载体 上 ， 
如 滤纸 条 、 玻 片 、 不 锈 钢 、 塑 料 制 品 等 ;孢子 悬浮 液 也 可 密 
封 于 安 颜 中 ;有 的 生物 指示 剂 还 配 有 培养 基 系 统 。 忆 值 除 与 
灭 菌 条 件 相 关外 ， 还 与 微生物 存在 的 环境 有 关 。 因 此 ， 一 定 
形式 的 生物 指示 剂 制备 完成 后 ， 应 测定 D 值 和 孢子 总 数 。 
生物 指示 剂 应 选用 合适 的 材料 包装 ， 并 设 定 有 效 期 。 载 体 和 
包装 材料 在 保护 生物 指示 剂 不 致 污染 的 同时 ， 还 应 保证 灭 菌 
剂 穿 透 并 能 与 生物 指示 剂 充分 接触 。 载 体 和 包装 的 设计 原则 
是 便于 贮存 、 运 输 、 取 样 、 转 移 接种 。 

有 些 生物 指示 剂 可 直接 将 孢子 接种 至 液体 灭 菌 物 或 具有 
与 其 相似 的 物理 和 化 学 特性 的 替代 品 中 。 使 用 替代 品 时 ， 应 
用 数据 证 明 二 者 的 等 效 性 。 
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3， 生物 指示 剂 的 应 用 

在 灭 菌 程序 的 验证 中 ， 尽 管 可 通过 灭 菌 过 程 某 些 参数 的 
监控 来 评估 灭 菌 效 果 ， 但 生物 指示 剂 的 被 杀 灭 程度 ， 则 是 评 
价 一 个 灭 菌 程序 有 效 性 最 直观 的 指标 。 可 使 用 市 售 的 标准 生 
物 指 示 剂 ， 也 可 使 用 由 日 常生 产 污染 菌 监控 中 分 离 的 耐 受 性 
最 强 的 微生物 制备 的 孢子 。 在 生物 指示 剂 验 证 试验 中 ， 需 确 
定 孢 子 在 实际 灭 菌 条 件 下 的 DD 值 ， 并 测定 孢子 的 纯度 和 数 
量 。 验 证 时 ， 生 物 指示 剂 的 微生物 用 量 应 比 日 常 检 出 的 微 生 
物 污染 量 大 ， 耐 受 性 强 ， 以 保证 灭 菌 程序 有 更 大 的 安全 性 。 
在 最 终 灭 菌 法 中 ， 生 物 指示 剂 应 放 在 灭 菌 柜 的 不 同 部 位 。 并 
避免 指示 剂 直 接 接触 到 被 灭 菌 物品 。 生 物 指 示 剂 按 设 定 的 条 
件 灭 菌 后 取出 ， 分 别 置 培养 基 中 培养 ， 确 定 生物 指示 剂 中 的 
孢子 是 否 被 完全 杀 灭 。 

过 度 杀 灭 产品 灭 菌 验证 一 般 不 考虑 微生物 污染 水 平 ， 可 
采用 市 售 的 生物 指示 剂 。 对 灭 菌 手段 耐 受 性 差 的 产品 ， 设 计 
灭 菌 程序 时 ， 根 据 经 验 预计 在 该 生产 工艺 中 产品 微生物 污染 
的 水 平 ， 选 择 生 物 指示 剂 的 菌 种 和 孢子 数量 。 这 类 产品 的 无 
菌 保证 应 通过 监控 每 批 灭 菌 前 的 微生物 污染 的 数量 、 耐 受 性 
和 灭 菌 程序 验证 所 获得 的 数据 进行 评估 。 

4. 常用 生物 指示 剂 

(1) 湿 热 灭 菌 法 ”湿热 灭 菌 法 最 常用 的 生物 指示 剂 为 嗜 热 
脂肪 芽孢 杆菌 孢子 (Spores of Bacilius stearothermophilus， 如 
NCTC 10 007、NCIMB 8157、ATCC 7953)。DD 值 为 1.5 一 
3. 0min， 每 片 (或 每 瓶 ) 活 孢 子 数 5X10 一 5X10: 个 , 在 
121C 、19min 下 应 被 完全 杀 灭 。 此 外 ， 还 可 使 用 生 孢 权 菌 
孢子 (Spores of Clostridium sporogenes， 如 NCTC 8594、 
NCIMB 8053、ATCC 7955), 吕 值 为 0.4~0. 8min。 

(2) 干 热 灭 菌 法 干 热 灭 菌 法 最 常用 的 生物 指示 剂 为 枯 
草 芽孢 杆菌 孢子 (Spores of Bacillus subtilis， 如 NCIMB 
8058、ATCC 9372)。D 值 大 于 1. 5min， 每 片 活 孢子 数 5 X 
10; ~5 X10* 个 。 去 热 原 验证 时 使 用 大 肠 埃 希 菌 内 毒素 
(Escherichia coli endoxin)， 加 量 不 小 于 1000 细菌 内 毒素 
单位 。 

(3) 辐 射 灭 菌 法 ”辐射 灭 菌 法 最 常用 的 生物 指示 剂 为 短小 
芽孢 杆菌 孢子 (Spores of Bacillus pumilus， 如 NCTC 10 327、 
NCIMB 10 692、ATCC 27 142)。 每 片 活 孢 子 数 107 一 108 ， 
置 于 放射 剂量 25kGy 条 件 下 ,DD 值 约 3kGy。 但 应 注意 灭 菌 
物品 中 所 负载 的 微生物 可 能 比 短小 芽孢 杆菌 孢子 显示 更 强 的 
抗 辐射 力 。 因 此 短小 芽孢 杆菌 孢子 可 用 于 监控 灭 菌 过 程 ， 但 
不 能 用 于 灭 菌 辐射 剂量 建立 的 依据 。 

(4) 气 体 灭 菌 法 ” 环 氧 乙 烷 灭 菌 最 常用 的 生物 指示 剂 为 
枯草 芽孢 杆菌 孢子 (Spores of Bacillus subtilis， 如 NCTC 
10073、ATCC 9372) 。 气 态 过 氧化 氨 灭 菌 最 常用 的 生物 指示 
剂 为 嗜 热 脂肪 芽孢 杆菌 孢子 (Spores of Bacillus stearother- 
mophilus， 如 NCTC 10007、NCIMB 8157、ATCC 7953)。 每 
片 活 孢 子 数 1X10 一 5X10' 个 。 环 氧 乙 烷 灭 菌 中 ， 枯 草 芽 移 
杆菌 孢子 了 值 大 于 2. 5min， 在 环 氧 乙 烷 浓 度 为 600mg/L， 相 
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对 湿度 为 60% ， 温 度 为 54C 下 灭 菌 ，60min 应 被 杀 灭 。 
(5) 过 滤 除 菌 法 ”过 滤 除 菌 法 最 常用 的 生物 指示 剂 为 缺 

陷 假 单 胞 蓝 (Psevdomonas diminuta， 如 ATCC 19 146)， 用 

于 滤 膜 孔径 为 0.22xm 的 滤器 ;， 黏 质 沙 雷 菌 (Serratia marc- 

escens)《ATCC 14 756) 用 于 滤 膜 孔径 为 0. 45pm 的 滤器 。 
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一 、 总 则 


生物 检定 法 是 利用 生物 体 包括 整体 动物 、 离 体 组 织 、 器 
官 、 细 胞 和 微生物 等 评估 药物 生物 活性 的 一 种 方法 。 它 以 药 
物 的 药理 作用 为 基础 ， 以 生物 统计 为 工具 ， 运 用 特定 的 实验 
设计 在 一 定 条 件 下 比较 供 试 品 和 相当 的 标准 品 或 对 照 品 所 产 
生 的 特定 反应 ， 通 过 等 反应 剂量 间 比 例 的 运算 或 限 值 剂 量 引 
起 的 生物 反应 程度 ， 从 而 测定 供 试 品 的 效 价 、 生 物 活性 或 杂 
质 引 起 的 毒性 。 

生物 检定 统计 法 主要 叙述 应 用 生物 检定 时 必须 注意 的 基 
本 原则 、 一 般 要 求 、 实 验 设计 及 统计 方法 。 有 关 品 种 用 生物 
检定 的 具体 实验 条 件 和 要 求 ， 必 须 按 照 该 品种 生物 检定 法 项 
下 的 规定 。 

生物 检定 标准 品 凡 中 国药 典 规定 用 生物 检定 的 品种 都 
有 它 的 生物 检定 标准 品 (S)。S 都 有 标示 效 价 ， 以 效 价 单位 
(u) 表 示 ， 其 含义 和 相应 的 国际 标准 品 的 效 价 单位 一 致 。 

供 试 品 ” 供 试 品 (T) 或 (U) 是 供 检 定 其 效 价 的 样品 ， 它 
的 活性 组 分 应 与 标准 品 基本 相同 。 

4r 或 人 hu 是 工 或 U 的 标示 量 或 估计 效 价 。 

等 反 上 应 剂量 对 比 ” 生 物 检 定 是 将 和 其 S 在 相同 的 实 
验 条 件 下 同时 对 生物 体 或 其 离 体 器 官 组 织 等 的 作用 进行 比 
较 , 通过 对 比 ， 计 算出 它们 的 等 反应 剂量 比值 (R)， 以 测 得 
T 的 效 价 Pr 。 

RR 是 S 和 人 等 反应 剂量 (ds、dr) 的 比值 ， 即 R=asy/dr 。 

M 是 S 和 T 的 对 数 等 反应 剂量 (zs、xzr) 之 差 ， 即 
M 一 lgds 一 jgdr 一 zs 一 ZT 。 尺 一 antlgM。 

P+ 是 通过 检定 测 得 工 的 效 价 含量 ， 称 工 的 测 得 效 价 ， 
是 将 效 价 比值 CR) 用工 的 标示 量 或 估计 效 价 Ar 校正 之 后 而 
得 ， 即 Pr 王 Ar。 尺 或 Pr 一 Ar，antilgM。 

检定 时 ，S 按 标 示 效 价 计 算 剂 量 ，T 按 标示 量 或 估计 
效 价 (Ar) 计 算 剂 量 ， 注 意 调 节 工 的 剂量 或 调整 其 标示 量 或 
估计 效 价 ， 使 S 和 T 的 相应 剂量 组 所 致 的 反应 程度 相近 。 

生物 变异 的 控制 ”生物 检定 具有 一 定 的 实验 误差 ， 其 主 
要 来 源 是 生物 变异 性 。 因 此 生物 检定 必须 注意 控制 生物 变 
异 ， 或 减少 生物 变异 本 身 ， 或 用 适宜 的 实验 设计 来 减 小 生物 
变异 对 实验 结果 的 影响 ， 以 减 小 实验 误差 。 控 制 生物 变 异 必 
须 注意 以 下 几 点 。 

(1) 生 物 来 源 、 饲 养 或 培养 条 件 必 须 均 一 。 

(2) 对 影响 实验 误差 的 条 件 和 因子 ， 在 实验 设计 时 应 尽 
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可 能 作为 因 级 限制 ， 将 选取 的 因 级 随机 分 配 至 各 组 。 例 如 体 
重 、 性 别 、 窝 别 、 双 碟 和 给 药 次 序 等 都 是 因子 ， 不 同体 重 是 
体重 因子 的 级 ， 肉 性 、 雄 性 是 性 别 因子 的 级 ， 不 同 窝 的 动物 
是 窜 别 因子 的 级 ， 不 同 双 碟 是 碟 间 因子 的 级 ， 给 药 先后 是 次 
序 因 子 的 级 等 。 按 程度 划分 的 级 (如 动物 体重 )， 在 选 级 时 ， 
应 选 动 物 较 多 的 邻近 几 级 ， 不 要 间隔 跳 越 选 级 。 

(3) 按 实验 设计 类 型 的 要 求 将 限制 的 因 级 分 组 时 ， 也 必 
须 严格 遵守 随机 的 原则 。 

误差 项 ” 指 从 实验 结果 的 总 变异 中 分 去 不 同 剂 量 及 不 同 
因 级 对 变异 的 影响 后 ， 剩 余 的 变异 成 分 ， 用 方差 (5 ) 表 示 。 
对 于 因 实 验 设计 类 型 的 限制 无 法 分 离 的 变异 成 分 ， 或 估计 某 
种 因 级 对 变异 的 影响 小 ， 可 不 予 分 离 者 ， 都 并 人 ss: 。 但 剂 间 
变异 必须 分 离 。 

误差 项 的 大 小 影响 标准 误 Sw 和 可 信 限 (FL) 。 

不 同 的 检定 方法 和 实验 设计 类 型 ， 分 别 按 有 关 的 公式 计 
算 5。 

可 靠 性 测验 平行 线 检 定 要 求 在 实验 所 用 的 剂量 范围 
内 ， 对 数 剂量 的 反应 (或 反应 的 函数 ) 呈 直线 关系 ， 供 试 品 
和 标准 品 的 直线 应 平行 。 可 靠 性 测验 即 验 证 供 试 品 和 标准 
品 的 对 数 剂量 反应 关系 是 否 显著 偏离 平行 偏离 直线 ， 对 不 
是 显著 偏离 平行 偏离 直线 (在 一 定 的 概率 水 平 下 ) 的 实验 结 
果 ， 认 为 可 靠 性 成 立 , 方 可 按 有 关公 式 计算 供 试 品 的 效 价 
和 可 信和 限 。 

可 信和 限 和 可 和信 限 率 ”可 信和 限 (FL) 标 志 检 定 结果 的 精密 
度 。M 的 可 信和 限 是 M 的 标准 误 Sw 和 : 值 的 乘积 (1:。 Sx)， 
用 95% 的 概率 水 平 M 十 :。， Sm 是 可 信和 限 的 高 限 ; 
M 一 :。 Sw 是 可 信 限 的 低 限 。 用 其 反对 数 计算 得 尺 和 P+1 的 
可 信和 限 低 限 及 高 限 ， 是 在 95% 的 概率 水 平 下 从 样品 的 检定 
结果 估计 其 真实 结果 的 所 在 范围 。 

民 或 Pr 的 可 信和 限 率 (FL%) 是 用 RR 或 Pr 的 可 信 限 计算 
而 得 。 效 价 的 可 信 限 率 为 可 信 限 的 高 限 与 低 限 之 差 除 以 2 倍 
平均 数 ( 或 效 价 ) 后 的 百分率 。 


0 二 可 信和 限 高 限 一 可 信和 限 低 限 0 
FL% 一 2X 平 均 娄 (或 效 价 ) X100% 


计算 可 信 限 的 上 值 是 根据 * 的 自由 度 ( 了 ) 查 1 值 表 而 得 。 
i 值 与 f 的 关系 见 表 一 。 


表 一 上 值 表 (了 一 0. 95) 


了 
3 
4 
5 
6 
7 
8 
9 


rp 
SS ~ oO 
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各 品种 的 检定 方法 项 下 都 有 其 可 信 限 率 的 规定 ， 如 果 
检定 结果 不 符合 规定 ， 可 缩小 动物 体重 范围 或 年 龄 范围 ， 
或 调整 对 供 试 品 的 估计 效 价 或 调节 剂量 ， 重 复 实 验 以 减 小 
可 信 限 率 。 

对 同 批 供 试 品 重复 试验 所 得 ”次 实验 结果 (包括 FL% 超 
过 规定 的 结果 )， 可 按 实验 结果 的 合并 计算 法 算得 Pr 的 均 
值 及 其 FL% 作 为 检定 结果 。 


二 、 直 接 测定 法 


直接 测 得 药物 对 各 个 动物 最 小 效 量 或 最 小 致死 量 的 检定 
方法 。 如 洋 地 黄 及 其 制剂 的 效 价 测定 。 

xs 和 xzr 为 S 和 T 组 各 只 动物 的 对 数 最 小 致死 量 ,它们 
的 均值 zs 和 zr 为 S 和 工 的 等 反应 剂量 ，rs 和 xz 为 S 和 工 


组 的 动物 数 。 
1. 效 价 计算 
按 (1)~(3) 式 计算 M、 RR 和 Pr。 
M= Zzs— Zr (1) 
R= antilg(zs — Tr) = antilgM (2) 
PT = 一 AT .下 (3) 


2. 误 整 项 及 可 和信 限 计 算 
按 (4) 一 (8) 式 计算 旦 、Sw 及 R 或 Pt 的 FL 和 FL%。 


5 一 
FG (4) 
ns 十 nt 一 2 
f=ns 十 nr 一 2， 用 此 自由 度 查 表 一 得 i 值 。 
he (5) 
M A ns 。 NAT 
及 的 FL 一 antilg(CM 士 上 。Sw) (6) 


antilgCM 十 :* Su) 是 R 的 高 限 

antilg(M 一 :。 Sw) 是 R 的 低 限 

Pr 的 FL 一 Arz，。antilg(M 士 1，Sw) (7) 
Ar。antilg(CM 十 上 ，Sv) 是 Pr 的 高 限 

AT，antilg(M 一 上 ，。Sw) 是 Pr 的 低 限 


有 (或 Pr) 高 限 一 R( 或 Pr) 低 限 


0 
2R( 或 23P-) x 100% 


R( 或 Pr) 的 FL% = 


(8) 
当 两 批 以 上 供 试 品 (T、U…) 和 标准 品 同时 比较 时 ， 按 
(9) 式 计算 S、T、U 的 合并 方差 5。 


f= +/ 
. ns nr ?hy 


(ns 一 1 十 nr 一 1 十 nv 一 1 十 …*) (9) 
f=ns—1l+i+n m1+n—1+ 

效 价 Pr 、Pu… 则 是 工 、U 分 别 与 S 比较 ， 按 (1) 一 (3) 
式 计算 。 

例 1 直接 测定 法 

洋 地 黄 效 价 测定 一 一 铝 最 小 致死 量 (MLD) 法 

S 为 洋 地 黄 标准 品 ， 按 标示 效 价 配 成 1. 0u/ml 的 醒 剂 ， 
临 试验 前 稀释 25 倍 。 
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T 为 洋 地 黄 叶 粉 ， 估 计 效 价 Ar 一 10u/g， 配 成 1. 0u/ml 
的 醒 剂 ， 临 试验 前 配 成 稀释 液 (1 一 25) 。 测 定 结果 儿 表 1-1。 


囊 11 洋 地 黄 效 价 测定 结果 


S 


T 
re 
lg(dsX10) u/kg 体重 


按 (1) 一 (3) 式 ， 
M= 1.028 一 1.064 =— 0,.036 
R = antilg(— 0. 036) = 0. 9204 
Pr = 10 X 0. 9204 = 9. 20(u/g) 
按 (4) 一 (8) 式 计算 呈 、Sw、Pr 的 FL 和 FL%。 


2 
3 一 (1. 061? 十 1. 0042 十 … 十 0， 978: 一 全 全 十 1 0452 十 


~ 


党 
1. 0902: 十 … 十 1. 134— +(6+6—2) 


一 0. 002 373 
f=6 十 6 一 2 二 10” 查 表 一 :一 2.23 


二 6 十 6 _ 
Sw 一 人 /0. 002 373X8X6 一 0. 028 12 


Pr 的 FL 一 10。antilg( 一 0.036 士 2.23X0.028 12) 
=7.97~10. 6(u/g) 


10. 6 一 7.97 


We 0 
pT X100%=14.3% 


Pr 的 FL%= 


三 、 量 反应 平行 线 测 定 法 


药物 对 生物 体 所 引起 的 反应 随 着 药物 剂量 的 增加 产生 的 量 
变 可 以 测量 者 ， 称 量 反 应 。 量 反应 检定 用 平行 线 测定 法 ， 要 求 
在 一 定 剂量 范围 内 ，S 和 工 的 对 数 剂 量 > 和 反应 或 反应 的 特定 
函数 星 直线 关系 ， 当 S 和 T 的 活性 组 分 基本 相同 时 ， 两 直线 
平行 。 

本 版 药典 量 反 应 检定 主要 用 (2.2) 法 、(3.3) 法 或 
(2. 2.2) 法 、(3. 3.3) 法 ， 即 S、T( 或 U) 各 用 2 个 剂量 组 或 3 
个 剂量 组 ， 统 称 《(&。&) 法 或 (Xk。&) 法 ; 如 果 S 和 工 的 剂 
量 组 数 不 相 等 ， 则 称 (&. &') 法 ， 前 面 的 & 代 表 S 的 剂量 组 
数 ， 后 面 的 & 或 二 代表 工 的 剂量 组 数 。 一 般 都 是 按 (E。A) 
法 实验 设计 ， 当 S 或 的 端 剂量 所 致 的 反应 未 达 阅 值 ， 或 
趋 于 极限 ， 去 除 此 端 剂量 后 ， 对 数 剂 量 和 反应 的 直线 关系 
成 立 ， 这 就 形成 了 (上 .人 ) 法 。 例 如 (3.3) 法 设计 就 可 能 
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形成 (2. 3) 法 或 (3. 2) 法 等 。 因 此 ，(k。&') 法 中 的 只 可 
能 比 居 多 一 组 或 少 一 组 剂量 。(&。.A ) 法 的 计算 结果 可 供 
重复 试验 时 调节 剂量 或 调整 供 试 品 估计 效 价 时 参考 。 无 
论 是 (k。) 法 、(&k，k' ) 法 或 (ER A) 法 ， 都 以 天 代 表 S 
和 T 的 前 量 组 数 之 和 ， 故 天 一 上 十 或 民 一 & 十 已 或 多 一 有 十 
十 k。 

本 版 药典 平行 线 测定 法 的 计算 都 用 简 算法 ， 因 此 对 各 种 
(k。 上 &) 法 要 求 : 

(1)S 和 下 相 邻 高 低 剂 量 组 的 比值 (~) 要 相等 ， 一 般 > 用 
(1 :0.8)~(1:0.5), lgr=1, 

(2) 各 剂量 组 的 反应 个 数 (m) 应 相等 。 

1. 平行 线 测定 的 实验 设计 类 型 

根据 不 同 的 检定 方法 可 加 以 限制 的 因 级 数 采 用 不 同 的 实 
验 设计 类 型 。 本 版 药典 主要 用 下 面 三 种 实验 设计 类 型 。 

(1) 随 机 设计 剂量 组 内 不 加 因 级 限制 ， 有 关 因 子 的 各 
级 随机 分 配 到 各 剂量 组 。 本 设计 类 型 的 实验 结果 只 能 分 离 不 
同 剂量 ( 剂 间 ? 所 致 变异 ， 如 绒 促 性 素 的 生物 检定 。 

(2) 随 机 区 组 设计 将 实验 动物 或 实验 对 象 分 成 区 组 ， 
一 个 区 组 可 以 是 一 窝 动物 、 一 只 双 碟 或 一 次 实验 。 在 剂量 组 
内 的 各 行 间 加 以 区 组 间 ( 如 窝 间 、 碟 间 、 实 验 次 序 间 ) 的 因 级 
限制 。 随 机 区 组 设计 要 求 每 一 区 组 的 容量 (如 每 一 窝 动物 的 
受 试 动物 只 数 、 每 一 只 双 夸 能 容纳 的 小 杯 数 等 ) 必 须 和 剂量 
组 数 相 同 ， 这 样 可 以 使 每 一 窝 动物 或 每 一 只 双 矶 都 能 接受 到 
各 个 不 同 的 剂量 。 因 此 随机 区 组 设计 除了 从 总 变异 中 分 离 剂 
间 变 异 之 外 ， 还 可 以 分 离 区 组 间 变 异 ， 减 小 实验 误差 。 例 如 
抗生素 杯 碟 法 效 价 测定 。 

(3) 交 叉 设计 同一 动物 可 以 分 两 次 进行 实验 者 适合 用 
交叉 设计 。 交 叉 设计 是 将 动物 分 组 ， 每 组 可 以 是 一 只 动物 ， 
也 可 以 是 几 只 动物 ， 但 各 组 的 动物 只 数 应 相等 。 标 准 品 (S) 
和 供 试 品 (T) 对 比 时 ， 一 组 动物 在 第 一 次 试验 时 接受 S 的 一 
个 剂量 ， 第 二 次 试验 时 则 接受 工 的 一 个 剂量 ， 如 此 调换 交叉 
进行 ， 可 以 在 同一 动物 身上 进行 不 同 试 品 、 不 同 剂量 的 比较 ， 
以 去 除 动 物 间 差异 对 实验 误差 的 影响 ， 提 高 实验 精确 度 ， 节 
约 实验 动物 。 

(2.2) 法 S 和 工 各 两 组 剂量 ， 用 双 交 叉 设 计 ， 将 动物 分 
成 四 组 ; 对 各 组 中 的 每 一 只 动物 都 标 上 识别 号 。 每 一 只 动物 
都 按 给 药 次 序 表 进行 两 次 实验 。 


双 交 叉 设 计 两 次 实验 的 给 药 次 序 表 


2. 平行 线 测定 法 的 方差 分 析 和 可 靠 性 测验 

随机 设计 和 随机 区 组 设计 的 方差 分 析 和 可 靠 性 测验 

(1) 将 反应 值 或 其 规定 的 函数 (y) 按 S 和 T 工 的 剂量 分 组 列 
成 方 阵 表 见 表 二 。 


。184 ， 


寺庙 


中 国药 典 2015 年 版 


表 二 ”剂量 分 组 方 阵 衷 


(如 瞪 ) 画 部 


方 阵 中 ，K 为 S 和 工 的 剂量 组 数 和 ，m 为 各 剂量 组 内 y 
的 个 数 ， 如 为 随机 区 组 设计 ，m 为 行 间或 组 内 所 加 的 因 级 限 
制 ; n 为 反应 的 总 个 数 ，n= 二 mK。 

{2) 特 异 反 应 剔除 和 缺 项 补足 

特异 反应 剔除 在 同一 剂量 组 内 的 各 个 反应 中 ， 如 出 现 
个 别 特大 或 特 小 的 反应 ， 应 按 下 法 判断 其 是 否 可 以 剔除 。 

设 % 表示 特异 反应 值 ( 或 其 规定 的 函数 )，y 为 与 
ys 相对 的 另 一 极端 的 反应 值 ，y; 、y3 为 与 % 最 接近 的 
两 个 反应 值 ，ym-! 、ym-: 为 与 ym 最 接近 的 两 个 反应 值 ， 
m 是 该 剂量 组 内 的 反应 个 数 ， 将 各 数值 按 大 小 次 序 排列 
如 下 : 

Va sv V2 J3 Vm? Vm-l ~ Ym 

如 y。 为 特大 值 ， 则 依次 递减 ，y 最 小 ; 如 y。 为 特 

小 值 ， 则 依次 递 升 ，y。 最 大 。 按 (10) 一 (12) 式 计算 


了 值 。 
当 mm 二 3 一 7 时 
帮 = 习 一 因 (10) 
Ym Ya 
当 mm 一 8 一 13 时 
= (11) 
ynm-1l Ya 
当 mm 一 14 一 20 时 
ct (12) 
ym-2 一 yc 


如 J 的 计算 值 大 于 J 值 表 ( 表 三 ) 中 规定 的 相应 数值 时 ， 
ya 即 可 剔除 。 


表 三 ”剔除 特异 反应 的 了 值 表 
TT TT 
Ji 0. 98 0.73 | 0.64 | 0.59 
”es | 
EE 
EEC 


缺 项 补足 因 反 应 值 被 剔除 或 因 故 反应 值 缺失 造成 缺 
项 ， 致 m 不 等 时 ,根据 实 验 设 计 类 型 做 缺 项 补足 ， 使 各 剂 
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量 组 的 反应 个 数 m 相等 。 

随机 设计 对 缺失 数据 的 剂量 组 ， 以 该 组 的 反应 均 
值 补 入 ， 缺 1 个 反应 补 1 个 均值 , 缺 2 个 反应 补 2 个 
均值 。 

随机 区 组 设计 按 (13) 式 计算 ， 补足 缺 项 。 


_ KC+mR—G 
缺 项 y 一 Km 二 1) 


式 中 C 为 缺 项 所 在 剂量 组 内 的 反应 值 总 和 ; 
及 为 缺 项 所 在 行 的 反应 值 总 和 ; 
G 为 全 部 反应 值 总 和 。 

如 果 缺 1 项 以 上 ， 可 以 分 别 以 广 、72 、 太 等 代表 各 缺 
项 , 然后 在 计算 其 中 之 一 时 ， 把 其 他 缺 项 y 直接 用 符号 yi、 
和 等 当 作 未 缺 项 代入 (13) 式 ， 这 样 可 得 与 缺 项 数 相同 的 方 
程 组 ， 解 方程 组 即 得 。 

随机 区 组 设计 ， 当 剂量 组 内 安排 的 区 组 数 较 多 时 ， 也 可 
将 缺 项 所 在 的 整个 区 组 除去 。 

随机 设计 的 实验 结果 中 ， 如 在 个 别 剂量 组 多 出 1 一 2 个 
反应 值 ， 可 按 严格 的 随机 原则 去 除 ， 使 各 剂量 组 的 反应 个 数 
m 相等 。 

不 论 哪 种 实验 设计 ， 每 补足 一 个 缺 项 ， 就 需 把 s 的 自 
由 度 减 去 1， 缺 项 不 得 超过 反应 总 个 数 的 5%。 

(3) 方 头 分 析 方 阵 表 ( 表 二 ) 的 实验 结果 ， 按 (14) 一 
(21) 式 计算 各 项 变异 的 差 方 和 、 自 由 度 (. 记 及 误差 项 的 方 关 
(s:)。 

随机 设计 按 (14) 式 、(15) 式 计算 差 方 和 cw,、 差 方 
和 (mn)。 按 (20) 式 计算 差 方 和 (aw,。 按 (18) 式 或 (21) 式 计 
算 s。 

随机 区 组 设计 按 (14) ~(17) 式 计算 差 方 和 cw,、 差 方 
和 mm) 、 差 方 和 (xgm) 、 差 方 和 cm¥，。 按 (18) 式 或 (19) 式 计 
算 s。 


(13) 


1 2 
差 方 各 ) 一 忆 y 一 > (14) 
Ja) 一 TIK 一 1 
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2 
差 方 和 4m 二 Zl2yw) Bo (15) 


m 


fmm = K—1 
2 
差 方 和 gam) 一 2 人 (16) 


fggm) 一 m— 1 
差 方 和 cw 二 差 方 和 一 差 方 和 Gm) 一 差 方 和 (zgm，(17) 
fn¥) = feos) — fmm) 一 fzam) = (K—1)(m— 1) 


= 各 变异 项 差 方 和 
各 变异 项 方差 各 变异 项 下 由 度 (18) 


误差 项 方差 (5) 一 差 方 和 ca 


玫 ( 设 妆 ) 


Km(K— 1)(m— 1) 


(19) 
f= (Kl1)(m—1) 
差 方 和 (pg¥#， 一 差 方 和 ,sg) 一 差 方 和 cm 向 ， (20) 
foag) = fts) 一 fm = Kl(m— 1) 


2 m2>y — DD yw] 
Km(m— 1) 


f= K(m~1) 


(21) 


(4) 可 靠 性 测验 通过 对 剂 间 变异 的 分 析 ， 以 测验 S 
和 了 的 对 数 剂量 和 反应 的 关系 是 否 显著 偏离 平行 直线 。 
〈2. 2) 法 和 (2.2.2) 法 的 剂 间 变 异 分 析 为 试 品 间 、 回 归 、 
偏离 平行 三 项 ， 其 他 (上 。 有 &) 法 还 需 再 分 析 二 次 曲线 、 反 
向 二 次 曲线 等 。 

可 靠 性 测验 的 剂 间 变异 分 析 

(。k) 法 、Ck。k ) 法 按 表 四 计算 各 变异 项 的 m， CG? 
及 习 [C:，。 必 yw ]， 按 (22) 式 计算 各 项 变异 的 差 方 和 。 


各 项 变异 的 差 方 和 二 (tC “>w1) (22) 
m* Cr 


f=1 


训 四 ”(k， Kk) 法 、(k -Kk ) 法 可 靠 性 测验 正 交 多 项 系数 甫 


ZLC; . 2 yw 


Ts+T 一 92 一 91 


Ts—Ti 十 Ss 一 Si 
Tzs—T1—S:t+S 


Ta 十 Tz 十 五 一 S$ 一 Sz 一 S 
Ts 一 Ti 十 S$s 一 Si 
T 一 五 一 S: 十 S 
Ta 一 2Tz? 十 Ti 十 Ss 一 2Sz 十 Si 
Ta 一 2Tz 十 厂 一 Sa 十 2S: 一 Si 


。，185S 。 
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续 表 


ZLC: 9 ZZ yw 


Ts 二 Ts+Ts+TI—S$—S3—S:—S 
40m 3Ti Ts—Ts—3T1+3S$+S3—S—3S1 
3Ts++ Ts—T.~—3T1—3S$~—S3+Szs++3S! 
Ts—T3—Ts+Ti+S—S$3 -St+Si 
Ti~Ts—T+T—S$+S+S— Si 


3(Tz 二 TI1) 一 2(Ss 十 Sz 十 S1) 
10m Ts—T1+2(S3 一 S1) 
l0m 2(Ts—T1)—S3+S1 
Si 一 2S: 十 9 


4CTs 十 Ts 十 T1) 一 3(S4 十 Ss 十 Sz 十 S1) 
28m | 2(Ts—Ti)+3(S—S1)~Szs+Ss; 
5(Ts—T1)—3(S,—S1)—Ss+S52 
2(Ti3+ TI)—4Ts+3(S$4—S$;3— Sz+S1) 
Ts3—2Ts+Ti—S+Ss+S:—Si 


注 : 用 (2. 3) 法 及 (3.4) 法 时 ,分别 将 (3.2) 法 及 (4. 3) 法 中 S 和 TT 的 正 交 多 项 系数 互 换 即 得 。 

表 中 S1 、S2…T1 、T2… 在 量 反应 分 别 为 标准 品 和 供 试 品 每 一 剂量 组 内 的 反应 值 或 它们 规定 函数 的 总 和 [相当 于 表 二 的 也 yww) 各 项 ] 。 所 有 
脚 序 1、2、3…… 都 是 顺 次 由 小 剂量 到 大 剂量 ，C; 是 与 之 相应 的 正 交 多 项 系数 。m，C? 是 该 项 变异 各 正 交 多 项 系数 的 平方 之 和 与 m 的 乘 
积 ， 忆 [Ci， 忆 yb ] 为 S 、S$:…Ti、Tz… 分 别 与 该 项 正 交 多 项 系数 乘积 之 和 。 


(k。k。k) 法 按 (23) 式 、(24) 式 计算 试 品 间 差 方 和 。 (3. 3. 3) 法 
(2. 2. 2) 法 差 方 和 exgm) 二 [CS 十 十 SY 十 ( 卫 十 二 十 十 部 十 (0 十 
2 _ 2 
_ (Si+S) T+tT) +U HU me 0 人 
差 方 和 ( 荆 吕 多 ) = 2m f=2 
Ey) cab 按 表 五 计算 回归 、 二 次 曲线 、 反 向 二 次 曲线 各 项 变异 的 
mk m。* 吕 HC? 及 吕 [C; .了 yw];， 按 (22) 式 计算 差 方 和 ma,、 差 


f= 方 和 (= 次 曲线 ) 。 


表 五 (kk "大 "K) 法 可 靠 性 测验 正 交 多 项 系数 表 


yw 的 正 交 多 项 系数 (C,) 
变异 来 源 局 m* 2C? PLC * DZy)] 


Szs—S+Ts—Ti+U:—U 
Tz 一 五 一 S$: 十 Sl 

Uz 一 LU 一 S$z 十 9l 

Uz—U~— T+T 
= TS 
Ts~—T1—S3+5) 
Us—Ui—Ss+Si 
Us—Ui—Ts+T 

Us—2 Ut+U+T—2T+T+S—2+S 
T3—2T2s+Ti~ Ss+2S:—S 
Us—2Uz+U!— Ss3+2S$:—Si 
Us—2Uz+Ui—T3+2T—T! 


* 186 。 
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按 (25) 式 计算 差 方 和 mw) 及 差 方 和 ( 反 向 = 次 曲线 ) 。 


， 二 2 
差 方 和 aw 、 差 方 和 ( 友 向 二 灵山 名 二 2 


(25) 
f=2 
按 (18) 式 计算 各 项 变异 的 方差 。 
将 方差 分 析 结 果 列 表 进 行 可 靠 性 测验 。 例 如 随机 区 组 设 
计 (3. 3) 法 可 靠 性 测验 结果 列表 ， 见 表 六 。 


表 六 ”随机 区 组 设计 (3.3) 法 可 靠 性 测验 结果 


(15) 式 
(16) 式 
(17) 式 


差 方 和 /了 
差 方 和 /了 
差 方 和 /了 f(s?) 


(K—1)(m™—1) 


户 
分 
了 
的 
自 
由 
5 
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表 六 中 概率 PP 是 以 该 变异 项 的 自由 度 为 分 子 ， 误差 项 
《7 ) 的 自由 度 为 分 母 ， 查 下 值 表 ( 表 七 )， 将 查 表 所 得 下 值 与 
表 六 下 项 下 的 计算 值 比较 而 得 。 当 下 计算 值 大 于 P=0.05 
或 P==0.01 的 查 表 值 时 ， 则 P< 二 0.05 或 P< 二 0.01， 即 为 在 
此 概率 水 平 下 该 项 变异 有 显著 意义 。 

随机 设计 没有 区 组 间 变 异 项 。 

可 靠 性 测验 结果 判断 

可 靠 性 测验 结果 ， 回 归 项 应 非常 显著 (P<0. 01) 。 

(2. 2) 法 、(2. 2. 2) 法 偏离 平行 应 不 显著 (P>0. 05) 。 

其 他 C&。&) 法 、(&。，k。&) 法 偏离 平行 、 二 次 曲线 、 反 
向 二 次 曲线 各 项 均 应 不 显著 (P 二 0. 05)。 

试 品 间 一 项 不 作为 可 靠 性 测验 的 判断 标准 ， 试 品 间 变 异 
非常 显著 者 ， 重 复试 验 时 ， 应 参考 所 得 结果 重新 估计 人 的 
效 价 或 重新 调整 剂量 试验 。 

双 交 叉 设计 的 方差 分 析 和 可 靠 性 测验 

(1) 双 交叉 设计 实验 结果 的 方 阵 表 将 动物 按 体重 随机 
分 成 四 组 ， 各 组 的 动物 数 (m) 相等， 四 组 的 动物 总 数 为 4m，。 
对 四 组 中 的 每 一 只 动物 都 加 以 识别 标记 ， 按 双 交 叉 设 计 给 药 
次 序 表 进行 实验 ， 各 组 的 每 一 只 动物 都 给 药 两 次 ， 共 得 2X 
4m 个 反应 值 。 将 S、 工 各 两 个 剂量 组 两 次 实验 所 得 反应 值 
排列 成 表 ， 见 表 八 。 


下 值 表 


万 (分 子 的 自由 度 ) 


，187 ， 
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lk 


(分 子 的 自由 度 ) 
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续 表 


( 河 旦 中叶 由 汪 ) 立 


A 2 
et 


注 : 上 行 ，P=0.05; 下 行 ，P=0.01。 


多 


人 


| 


一 
ee 


表 八 ” 双 交 叉 实验 结果 


第 三 组 


第 (1) 次 | 第 (2) 次 | 两 次 | 第 (1) 次 | 第 (2) 次 | 两 次 | 第 (1) 次 | 第 (2) 次 | 两 次 | 第 (1) 次 | 第 (2) 次 | 两 次 


yw ty YT 


ys (2) | + ye) 


{2) 缺 项 补足 ” 表 八 中 如 有 个 别 组 的 1 个 反应 值 因 故 缺 
失 ， 均 作 该 只 动物 缺失 处 理 ， 在 组 内 形成 两 个 缺 项 。 此 时 ， 
可 分 别 用 两 次 实验 中 该 组 动物 其 余 各 反应 值 的 均值 补 人 ; 也 
可 在 其 余 三 组 内 用 严格 随机 的 方法 各 去 除 1 只 动物 ， 使 各 组 
的 动物 数 相等 。 每 补足 一 个 缺 项 ， 误 差 (I ) 和 误差 (了 ) 的 方 
差点 和 辣 的 自由 度 都 要 减 去 1。 缺 项 不 得 超过 反应 总 个 数 
的 5% 。 同 一 组 内 缺失 的 动物 不 得 超过 1 只 。 

(3) 方 差分 析 ” 双 交 又 设计 的 总 变异 中 ， 包 含有 动物 间 
变 蜡 和 动物 内 变异 。 对 表 八 的 2X 4m 个 反应 值 进行 方差 分 
析 时 ， 总 变异 的 差 方 和 按 (26) 式 计算 。 

(Sy)’ 


差 方 和 一 y 一 2 (26) 


fg =2X4m—1 
动物 间 变 异 是 每 一 只 动物 两 次 实验 所 得 反应 值 的 和 ( 表 
八 每 组 动物 的 第 三 列 ) 之 间 的 变异 ， 其 差 方 和 按 (27) 式 计算 。 


_ Ely tyoF (Ly 
差 方 和 cwm) 2 2 X47n (27) 
动物 间 ) 二 42. 一 1 


， 188 。 


总 变异 中 分 除 动物 间 变 异 ， 余 下 为 动物 内 变异 。 

动物 间 变 异 和 动物 内 变异 的 分 析 将 表 八 中 S 和 工 各 剂 
量 组 第 (1) 次 实验 所 得 反应 值 之 和 So 、Szcy 、Tho 、Tzm 
及 第 (2) 次 实验 反应 值 之 和 Si 、Sxo 、Titz， 、Tzw) 按 表 九 
双 交 叉 设计 正 交 系数 表 计 算 各 项 变异 的 m， 之 C# 及 二 (Ci ， 
y)， 按 (22) 式 计算 各 项 变 蜡 的 差 方 和 。 

总 变异 的 差 方 和 减 去 动物 间 变 异 的 差 方 和 ， 再 减 去 动物 
内 各 项 变异 的 差 方 和 ， 余 项 为 误差 (1) 的 差 方 和 ， 按 (28) 式 
计算 。 
差 方 和 ca¥&1) 二 差 方 和 8) 一 差 方 和 ( 动 和 由) 一 差 方 和 (向) 一 


差 方 和 (ma) 一 差 方 和 心 向 ) 一 差 方 和 (次 网 x 信 高平 行 
(28) 


大 误 冀 I) 一 大 总 ) 一斑 ( 动 竺 加 ) 一 了 ( 试 品 则 ) 一 大 回归 ) 一 
区 同一 大 次 癌 x 信 高 平行 ) 二 4 《7 一 1》 
误差 (I ) 的 方差 ， 用 以 计算 实验 误差 Sw、FL， 及 进 
行动 物 内 各 项 变异 ( 表 九 中 * 标记 者 ) 的 下 测验。 
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(Ci TZy) 


试 品 间 * 
回归 
偏离 平行 

次 间 * 

次 间 X 试 品 间 
次 间 X 回归 

次 间 X 偏 离 平 行 * 


8m hse tTiw 一 Sz0 Sy 十 Ta) Tle) ~ S20 一 Si 
8m |]Tzo) 一 To 十 Szo) 一 Sio) + Ta 一 To) t+ S20) 一 Sl02) 
8m |1Tzo 一 To 一 S20) 十 Sio) 十 Te — Tz) 一 Szc) 十 Sl0) 
Bm |Tzw 十 Ti 十 Sz 十 St) 一 To 一 To) 一 Szo) — Su 
8m |Tzc) t+ Ti — Sa 一 S10) 一 了 Ta) 一 Ta) 十 $zG) 十 Si0) 
8m [Tz 一 Ta 十 S$z) 一 Si2) 一 Ta) 十 Tio) 一 Sz0) 士 Si) 


Tz 一 To 一 Szc) 十 Si 一 To 十 Thin 十 Szu 一 Si) 


@ 各 项 变异 的 自由 度 均 为 1。 有 * 号 标记 的 四 项 为 动物 内 变异 ， 其 余 三 项 为 动物 间 变 异 。 


误差 (人 I ) 的 差 方 和 为 动物 间 变 异 的 差 方 和 减 去 表 九 中 
其 余 三 项 变异 ( 表 九 中 无 * 标记 者 ) 的 差 方 和 ， 按 (29) 式 
计算 。 
差 方 和 (#1) 三 差 方 和 (ww 向) 一 差 方 和 (和 ) 一 
差 方 和 (wmxits 向 ) 一 差 方 和 (次 网 x 回 昌 ) 
(29) 
下 ( 误 整 了 ) 一 开动 物 间 ) 一 六 ( 仿 高平 行 ， 一 扩 ( 次 间 x 试 品 同 ) 一 有 (次 间 X 回 委 》 
=4(m—1) 
误差 ( 卫 ) 的 方差 交 用 以 进行 上 述 三 项 变异 的 下 测验 。 
(4) 可 靠 性 测验 ”将 方差 分 析 及 下 测验 的 结果 列表 ， 如 
表 十 。 
表 十 中 的 概率 P， 计 算 同 表 六 ,但 表 的 上 半 部 分 是 以 站 
的 自由 度 为 分 母 ， 表 的 下 半 部 分 以 5 的 自由 度 为 分 母 ， 查 下 
值 表 ( 表 七 )， 将 查 表 所 得 的 下 值 与 表 十 下 项 下 的 计算 值 比较 
而 得 。 


衷 十 ” 双 交 叉 设计 可 靠 性 测验 结果 


偏离 平行 差 方 和 /了 | 方差 /二 
次 间 X 试 品 间 差 方 和 /了 | 方差 /二 
次 间 X 回 内 差 方 和 /f ”| 方差 /si 
误差 (了) 差 方 和 / f(s1 ) 

动物 间 

试 品 间 差 方 和 /了 | 方差 /s 
回归 差 方 和 /了 | 方差 /s? 
次 间 差 方 和 /f | 方差 /s? 
次 间 X 偏 离 平行 差 方 和 /了 | 方差 /s? 
误差 (I) 


ova | 


可 靠 性 测验 结果 判断 ”回归 、 偏 离 平 行 、 试 品 间 三 项 的 
判断 标准 同 (2. 2) 法 。 

次 间 X 试 品 间 、 次 间 X 回归 、 次 间 X 偏 离 平 行 三 项 中 ， 
如 有 下 测验 非常 显著 者 ， 说 明 该 项 变异 在 第 一 次 和 第 二 次 
实验 的 结果 有 非常 显著 的 差别 ， 对 出 现 这 种 情况 的 检定 结 
果 ， 下 结论 时 应 慎重 ， 最 好 复试 。 

3. 效 价 (Pr) 及 可 信和 限 (FL) 计 算 

各 种 (。&) 法 都 按 表 十 一 计算 V、W、D、A、B、g 等 
数值 ， 代 入 (30)~(33) 式 及 (3) 式 、(8) 式 计算 R、Pr、Sw 
以 及 R、P+t 的 FL 和 FL% 等 。 


RD Santi 六 (30) 


Sm ) Vmsi[(1— g)AWi + BV] (31) 


| 
Wi(l—g 


R 的 FL= antile (TE tt* Su) (32) 


Pi 的 FL= Ar- antilg (Te tte Su) (33) 


{2.2) 法 双 交 叉 设计 计算 方法 同上 述 (2.2) 法 。 双 交叉 
设计 各 剂量 组 都 进行 两 次 试验 ，S 和 工 每 一 剂量 组 的 反应 值 
个 数 为 组 内 动物 数 的 两 信 (2m)。 

(1) 双 交叉 设计 用 S 和 工 各 组 剂量 两 次 试验 所 得 各 反应 
值 之 和 ( 表 八 中 的 S; 、S: 、T 、T ) 按 表 十 一 (2. 2) 法 公式 计 
算 V、W、D、g 等 数值 。 

(2) 参 照 (31) 式 计算 Sw， 因 每 只 动物 进行 两 次 实验 ， 式 
中 m 用 2m 代替 ，(2.2) 法 A 二 1，B 二 1]，Sx 的 公式 为 


Su=—— i Vm ew Vv] (34) 


Wig) 
式 中 s 为 表 十 中 误差 ( 工 ) 的 方差 ; 
_ .tom 
sw 
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最 反应 平行 线 检定 法 的 计算 公式 ? 
效 价 计算 用 数值 


Sx 计算 用 数值 


(Ai 要 k2) 


于 CTi+T 一 S 一 Sa) 


语 (Ti+Te+Ty 一 S1~S:—S:) 


(TtT+tTs tT SS 


一 $3 一 S4) 


于 (Ta+TD) 一 村 (Si 十 Se 十 Sy) 


村 (十 妃 二 Ti) 一 于 (Si 十 S2) 


训 (Ti 一 Ti+Ss—S1) 


二 (Ts 一 克 十 Ss 一 S$S1) 


亢 [CTs 一 Te 十 Ss 一 Ss) 十 


3(Ts—Tit+S,~S1)] 


二 [CTs 一 TD) +2(S3—S1)]J 


言 [2CTs 一 Ti 二 (Ss 一 S1)] 


村 (Th+T 十 TD) 一 十 (Si+ 


评 [2CTs 一 TD 二 (Ss 一 Sa) 十 


Ss+S;+S4) 
于 (CT 十 T 十 T 二 TO 一 


村 (Si 二 Sa 十 Sa) 


3(S4—S1)] 


去 [2(Ss 一 SD 二 (Ts 一 Ts) 十 


3(T,—T1)] 


二 CTm+T 一 Si 一 S2) 
1 
可 (Ul 十 Usz 一 9 一 Sz2) 


广 (Ti+Tz 十 Ts 一 


(Ui+Uz+Us—S1—S:—S:) 


S1— Sz—S;:) 


(TU 一 Uh + 


Ss:— S51) 


方 (Ts 一 TU Ut+ 


Ss 一 Si) 


@ 表 中 ds 、dT 分 别 为 S 和 了 的 剂量 ， 下 角 1、2、3 是 上 次 由 小 剂量 到 大 剂量 。 


例 2 量 反应 平行 线 测定 随机 设计 (3.3.3) 法 
绒 促 性 察 (HCG) 效 价 测定 一 一 小 左 子 宫 增 重 法 


S 为 绒 促 性 素 标 准 品 

ds : 0. 135u/ 鼠 ds, : 0, 225u/ 鼠 ds, : 0.375u/ 鼠 
T 为 绒 促 性 素 估计 效 价 Ar : 2500u/mg 

ar : 0.135u/ 鼠 dr : 0.225u/ 鼠 dr,: 0.375u/ 鼠 
U 为 绒 促 性 素 粉 针 ， 标 示 量 Au : 500u/ 安 施 

du : 0.144u/ 鼠 do, ，0.240u/ 鼠 。 du, :0.400u/ 鼠 
7 一 1 1 0.6 T 一 0. 222 


反应 (?): 10g 体重 的 子宫 重 (mg) 


。，190 。 


测定 结果 见 表 2-1。 

(3. 3. 3) 法 ， 开 =9; 每 组 15 只 小 矢 ，m 王 15 

(1) 按 (14) 式 、(15) 式 、(20) 式 计算 各 项 的 差 方 和 
差 方 和 心 ) 一 9. 312 十 17. 502 十 … 十 23. 802 十 21. 80: 十 


3795. 35? 
9X15 


fis)y=9X15—1=134 


36. 00? 一 一 29 868. 26 


_ 238. 682 十 477. 63: 十 … 十 582. 10? 3795. 35? 
差 方 和 om 一 1 Xi 


一 12 336. 55 
fn) =9—1=8 
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表 2-1 HCG 效 价 测定 结果 


447. 63 Zy 
S， 3795. 35 


差 方 和 cg) 一 29 868. 26 一 12 336. 55 一 17 531.71 582. 10) 二 (3X15) 一 3795. 35? 二 


fn¥) 一 34 一 8 一 126 (9X15) 一 633. 23 


(2) 剂 间 变 异 分 析 及 可 靠 性 测验 按 (24) 式 及 表 五 fxam) 一 2 
(3. 3. 3) 法 分 析 。 各 项 分 析 结 果 见 表 2-2、 表 2-3。 


(208. 74 十 395. 10 十 526. 00)2] 二 曲线 均 不 显著 ,实验 结果 成 立 。 


(3X15) 十 (274. 92 十 498. 60 十 


表 2-2 HCG(3.3.3) 法 剂 间 变异 分 析 


差 方 和 


4 i 
{ZLG: Dy ]}: 22{ZLG; he Dy 
来 源 238. 68|447. 631623. 58|208. 74|395. 10|526. 00|274. 92|498. 60 mn. Fe Fm Tc) 
正 交 多 项 系数 Ci 
偏离 平行 1| 0 |=i 1 119. 08 
1 0 一 1 
着 
a 
= 2 cs | 1 ma 1 71.0 
反 向 二 
次 曲线 = 2 二 下 
一 2 一 1 
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表 2-3 ”HCG 效 价 测定 (3. 3.3) 法 可 靠 性 测验 结果 


633.2 


回归 11 319. 64 
偏离 平行 119. 08 
二 次 曲线 193. 62 


反 向 二 次 曲线 71. 00 


12 336. 55 


126 17 531. 71 
(3) 效 价 (Pr、Pu) 及 可 信 限 (FL) 计 算 按 表 十 一 
《3. 3.3) 法 及 (30) 一 (33) 式 、(3) 式 、(8) 式 计算 。 


r=1:0.6 I=0. 222 
5 =139.14 ~ f=126 t=1. 98 
Pr 及 其 FL 计算 : 


v= 地 x (208. 74 十 395. 10 十 526. 00—238. 68— 447. 63 
一 623.58) = 一 60.017 
W= 霹 X (526. 00 一 208. 74 十 623. 58 一 238. 68 十 


582. 10 一 274. 92) 一 168. 223 


_139.14X1.98:X15 
6 又 168. 2335 


_0.375 一 60. 017 
0. 375 168. 223 


Ptr=2500X0.833=2082. 5(u/mg) 


0. 222 
T 168.2237 X(1—0.048) 


A/15X139.14X [a-" 048) 久 -了 X168, 223: 十 下 X(—60. 0177 | 


一 0. 051 29 


一 0. 048 


Rr 。 antilg ( X0. 222 ) 一 0. 833 


Sm 


1 一 0. 048 
一 0.653 一 1. 043 
Pr 的 FL 一 2500X(0.653 一 1. 043) 
一 1632. 5 一 2607. 5(u/mg) 


_2607.5 一 1632.5 
2X2082.5 


Pu 及 其 FL 计算 ， 


Rr 的 FL =antilg( lg0. 833 +1.98X0.051 29) 


Pr 的 FL% X100%=23.4% 


V= 广 X (274. 92 十 498. 60 十 582. 10 一 238. 68 一 


447. 63 一 623. 58) 一 15. 243 
W=168.223 g=0.048 


_0.375 15. 243 
0.400 168. 223 


Pu 一 500 义 0.982 一 491.0(u/ 安 谣 ) 


Ru 


。 antilg ( X0. 222 ) 一 0 982 
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29 868. 26 


11 319. 64 81. 35 <0.01 
59. 54 <<1 之 0. 05 
193. 62 1. 39 之 0.05 


Su 


139. 14(s2) 


了 0. 222 
u 168.2235 又 (TI 一 0. 048) 


x 


1 
A/15X139. 14X [a-e. 048) x 亏 xX 168. 2237 + 二 x15. 243? | 


王 0. 050 51 


Ru 的 FL =antilg (Te st1. 98X0.050 51) 


一 0.779 一 1, 235 
Pu 的 FL=500X(0.779~1.235) 一 389. 5 一 617. 5(uy/ 安 上 额 ) 


0/ _617.5 一 389.5 
Pu 的 FL% 2X491.0 
按 (21) 式 计算 ? 

5 一 [15X(9. 312 十 17. 502 十 十 21. 80? 十 36. 002 ) 一 


(238. 68? 十 447. 63? 十 … 十 582. 102 ) 二 


X100%=23.2% 


[9X15X(15 一 1)] 一 139. 14 
与 表 2-3 结果 相同 。 
例 3 量 反应 平行 线 测 定 随机 区 组 设计 (3.3) 法 
新 雷 素 效 价 测 定 一 一 杯 碟 法 
S 为 新 霉 素 标准 品 
稀释 液 dsi: 8. 0u/ml ds,: 10. Ou/ml ds,: 12. 5u/ml 
TT 为 新 答 素 ”标示 量 Ar: 670u/mg 
稀释 液 dr: 8.0u/ml dr,: 10.0u/ml dr, :12.5u/ml 
r=1:0.8 I=0.0969 
反应 (y): 抑 菌 圈 直 径 C(mm) 
测定 结果 见 表 3-1。 
随机 区 组 设计 (3. 3) 法 ， 玉 一 6 
不 同 双 碟 ( 碟 间 ) 是 剂量 组 内 所 加 的 因 级 限制 ， 共 9 个 双 
7 一 9。 


(1) 按 (14) 一 (18) 式 计算 各 项 差 方 和 


差 方 和 心 ) 一 16. 05? 十 16. 202 十 … 十 16. 502 卡 16. 302 一 


875. 5? 
9X6 


J 一 9X6 一 1 一 53 


一 5. 4709 
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表 3-1 新 雪 素 效 价 测定 结果 


差 方 和 dm) 一 (142. 60? 十 146. 202 十 … 十 146. 05? 十 t=2. 02(P=0. 95) 
149. 007) 寺 9 一 875. 5 二 (9X6)=4. 1926 Pi 及 其 FL 计算 
f=6—1=5 


六 = 于 x (142. 90 十 146. 05 十 149. 00 一 142. 6 一 
差 方 和 以) 一 (97. 502 十 98. 652 十 … 十 96. 85? 十 


二 .7 
95. 852 ) 一 6 一 875.5? 二 (9X6) 2 


一 1. 0018 一 0. 1333 
f=9—1=8 双 = 工 X (149， 0 一 142. 9 十 148. 75 一 142. 6) 一 3.0625 
差 方 和 cw) 一 5. 4709 一 4. 1926 一 1. 0018 一 0. 2765 oy 
f=53 一 5 一 8 二 40 8™ 4X30625 0.007 
2 FE 3.3) 法 计算 ， 
(2) 剂 间 变 异 分 析 及 可 靠 性 测验 ” 按 表 四 (3.3) 法 计算 计 antile (和 L333 x0. 0969) =1.01 
结果 见 表 3-2、 表 3-3。 "| 
结论 : 回归 非常 显著 (P 二 0.01)， 偏 离 平行 、 二 次 曲 Es O06 70 Cum 
线 、 反 向 二 次 曲线 均 不 显著 (P 汪 0.05)， 实 验 结果 成 立 。 组 0. 0969 
, ”3.0625: X(1 一 0. 007) 
内 ( 碟 间 ) 差 异 非常 显著 (P<<0. 01) ， 分 离 碟 间 差异 ， 可 以 减 
小 实验 误差 。 V9xo. 006 912X [2-0. 007)X 志 xX3. 0625? 十 二 X0. 1333 | 
(3) 效 价 (Pr) 及 可 信和 限 (FL) 计 算 ” 按 表 十 一 (3.3) 法 及 
(30) 一 (33) 式 、(3) 式 、(8) 式 计算 。 =:0, 006 469 


r=1;0.8 I=0.0969 s=0.006 912 f=40 


表 3-2 新 老 素 (3.3) 法 剂 间 变异 分 析 


S1 Sz Ss TT 了 2 Ts 差 方 和 
变异 来 源 ZLC* Dyw] { 了 [Ci .了 yo]): 
142. 60 | 146. 20 | 148. 75 | 142. 90 | 146. 05 | 149. 00 一 
正 交 多 项 系数 (C,) 
试 品 间 0. 4000 0. 002 963 
回归 12. 25 4. 168 
偏离 平行 0.050 00 0. 000 069 44 
二 次 曲线 1. 250 0.014 47 
反 向 二 次 曲线 0. 8500 0. 006 690 
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0. 002 963 


母 归 .168 
偏离 平行 .000 069 44 
二 次 曲线 .014 47 


反 向 二 次 曲线 . 006 690 


R 的 FL 一 antilg( lg1.010 | ,» 020. 006 469) 


1 一 0.007 一 
一 0. 980 一 1. 041 


Pr 的 FL 三 670X(0.980 一 1.041) 
一 656. 60 一 697. 47(u/mg) 


697. 47 一 656. 60 


0%f 一 04 一 0 
Pi 的 FL% 67670 X100%=3.0% 
按 (19) 式 计算 5 


2 _6X9X(16.05? 十 16. 207 十 … 十 16. 50? 十 16, 302) 
: 6X9X 6—1)X9—1) 


6X(142, 6: 十 … 十 149,. 02) 一 9X(97.5? 十 … 十 95. 852 ) 十 875. 5 


6X9X(6 一 1)X(9 一 1) 


一 0. 006 912 
太一 (6 一 1)X(9 一 1) 一 40 


和 表 3-3 结果 相同 。 

例 4 量 反应 平行 线 测 定 随机 区 组 设计 (2. 2) 法 

缩 客 素 效 价 测定 一 一 大 馈 离 体 子 宫 法 

S 为 缩 宫 素 标准 品 

ads: 0. 0068u ds,: 0. 009u 

T 为 缩 宫 京 注射 液 标示 量 Ar: 10u/ml 

dr: 0.008u dr,: 0.0106u 

r=1 : 0.75 I=0.125 

反应 (y) : 子宫 收缩 高 度 (mm) 

测定 结果 见 表 4-1。 

随机 区 组 设计 (2.2) 法 ， 天 一 4。 每 组 4 个 剂量 为 一 区 
组 ， 其 给 药 次 序 为 剂量 组 内 所 加 因 级 限制 。 各 剂量 组 均 为 5 
个 反应 ,mm 二 5。 
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. 002 963 


.168 602.9 <0.01 
. 000 069 44 <1 之 0. 05 
.014 47 2. 1 >0.05 
.006 690 <<1 >0.05 


.8385 


.1252 


0. 006 912(s) 


表 4-1 缩 宫 素 效 价 测定 结果 


0, 0090 0. 0080 


60.0 


60.0 
183.5 | 306.0 
Ti Ts 
(1) 特 蜡 反应 处 理 ” 表 4-1 第 三 列 第 四 行 dz, 的 第 4 个 数 


值 特 小 ,本 例 为 随机 区 组 设计 按 (10) 式 计算 决定 此 值 是 否 属 
特异 值 。 


7 一 5 和 一 15 y=35 y,=41 


5 10 
J A 1607 


查 表 三 ， 11 一 5 时 ， 万 一 0.73， 小 于 计算 值 0. 77， 故此 
值 可 以 噜 除 。 蓟 除 后 形成 的 缺 项 按 (13) 式 补足 。 


C=149 R=149.5 G=929.5 
K=4 m=5 


_4X149 十 5X149. 5 一 929. 5 
缺 项 补足 值 y= (4—1)X(5—1) 


(2) 按 (14) ~(18) 式 计算 各 项 差 方 和 ”补足 了 一 个 缺 项 ， 
误差 项 的 自由 度 按 (17) 式 再 减 1。 


一 34. 5 


964. 0° 


差 方 和 (ta) 一 39. 5? 十 37. 0 十 … 十 60. 02 十 60. 0? 一 5X4 


二 3600. 20 


~ 
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fA 1 V= 计 X183. 5 十 306. 0 一 173. 0 一 301. 5) 一 7.5 


173. 0? 十 301. 5? 十 183. 5? 十 306. 0? _ 964. 0 


差 方 入 由 二 一 一 一 一 一 一 一 一 一 一 一 一 一 一 一 一 一 ~ 

5 5X4 W= 序 X (306. 0 一 183. 5 十 301. 5 一 173.0) 一 125.5 
一 3163. 10 
ee 13.75X2.202X5 
f=4—1=3 g— 0.021 
219. 5 十 188. 57 十 … 十 184, 0? 十 175. 0 964. 0? _ 0.009 i 
美方 和 (和 m) = 有 一 0106 ， antilg (125-5 5X0. 125 )= 一 0. 864 
一 285. 82 


Pr 一 10X0.864 一 8. 64(u/ml) 


Js 一 | 二 和 Sy 0. 125 
”>wM 125.5:X(1—0.021) 


WwW5X13.75X[L(1 一 0.021)XX125.5 十 7.5 


差 方 和 8) 一 3600. 20 一 3163. 10 一 285. 82 一 151. 28 


j 一 19 一 3 一 4 一 1 一]1 


(3) 剂 间 变 异 分 析 及 可 靠 性 测验 ” 按 表 四 (2, 2) 法 计算 ， =0.008 362 
Re RR 的 FL =antie (TE 一 士 2. 20X0. 008 362 ) 
一 0. 826 一 0. 899 


表 4-2 缩 宫 素 {(2.2) 法 剂 间 变 异 分 析 


Pr 的 FL 王 10X(0.826 一 0. 899) 一 8. 26 一 8. 99(u/ml) 


| Do | 
差 方 和 ee 
nn ee i Pr 的 FL% = X100%—4. 2% 
173. 0|301. 5|183. 5|306.o0| 3c? 2 下 ， 
| 正 交 多 项 系数 (CC) | 例 5 量 反 应 平行 线 测定 (2.2) 法 双 交 叉 设计 


胰岛 素 效 价 测定 一 一 小 个 血糖 法 
S 为 胰岛 素 标 准 品 
dsi: 25mu/ml，0. 25ml/ 启 
ds,: 50mu/ml，0. 25ml/ 和 也 
TI 为 胰岛 素 ”标示 量 4r :27u/mg 
dmi: 25mu/ml，0. 25ml/ 雇 
ar: 50mu/ml，0.25ml/ 杞 
7r 一 1:0.5 1=0.301 
应 值 y: 血糖 值 (mg%%) 
每 组 用 鼠 10 只 ,m==10 
测定 结果 按 表 八 排列 ， 见 表 5-1。 


11. 25 


3150. 05 


3150. 05 3150. 05 
1. 80 1. 80 


1054. 37 


3163, 10 


区 组 间 285. 82 71. 46 5. 20 <0.05 (1) 方 差分 析 按 (26) 式 、(27) 式 计算 : 
误差 151. 27 13. 75(s?) >0.01 差 方 和 cw) 二 103. 99: 十 113. 212 十 … 十 89. 58? 十 
oN ‘FXAXIO 

结论 ;回归 非常 显著 (P<0.01) ， 偏 离 平行 不 显著 (P> 一 25 865. 8223 

0.05)， 实 验 结果 成 立 。 fee —=2X4X10—1=79 

小 实验 误差 。 和 时 了 
缩 官 案 离 体 子宫 效 价 测定 ， 如 区 组 间 变 异 不 显著 ， 也 可 7766. 15- -11 320. 6387 

2X4X10 

以 不 分 离 区 组 间 变 异 ， 用 随机 设计 方差 分 析 法 计算 。 
(4) 效 价 (Pr) 及 可 信和 限 (FL) 计 算 ” 按 表 十 一 (2.2) 法 及 动物 同 ) 一 4 XX 10 一 1 一 39 

(30)~(33) 式 、(3) 式 、(8) 式 计算 。 (2) 将 表 5-1 中 S、T 各 剂量 组 每 一 次 反应 值 之 和 按 表 九 
r=1:0.75 I1=0.125 s?=13.75 及 (22) 式 、(28) 式 、(29) 式 、(18) 式 计算 各 项 变异 的 m， 
f=11 t=2. 20 GG、2(C:。2y) 及 差 方 和 、 方 差 ， 并 进行 可 靠 性 测验 ， 结 
Pi 及 其 FL 计算 ， 果 见 表 5-2、 表 5-3。 
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表 5-1 胰岛 素 效 价 测定 结果 


7 


| 两 次 | 第 (1) 次 
ds dz 反应 和 | az 
Ys (1) 


103. 99 


113.21 
106. 94 


94. 19 


103. 99 
92. 82 
108. 50 
89. 09 


131. 45 


111. 64 


1055. 82 
Si 


1110. 90 

Tw) 

898. 00 
T2002) 


按 (28) 式 、(29) 式 计算 : 
差 方 和 m1) 一 25 865.8223 一 11 320. 6387 一 84. 8102 一 
9249. 0855 一 1267.7893 一 369. 4991 
一 3573. 9995 


fa¥1i,) 一 4X(10 一 1) 王 36 
差 方 和 a1) 一 11 320. 6387 一 71. 2720 一 215. 7917 一 
137. 8388 王 10 895. 7362 
foa¥1) 一 4X(10 一 1) 一 36 
结论 : 回归 非常 显著 ， 偏 离 平 行 不 显著 ， 实 验 结果 成 
立 。 两 次 实验 间 的 差异 非常 显著 ， 用 双 交 叉 设 计 可 以 消除 实 
验 间 变异 对 实验 误差 的 影响 ， 提 高 实验 的 精确 度 。 
(3) 效 价 (Pr) 及 可 信 限 (FL) 计 算 : 
用 表 5-1 的 S1 、S; 、T 、T ， 按 表 十 一 (2,.2) 法 及 (30) 
式 、(32) 一 (34) 式 等 计算 : 
+ 一 1:0.5 I=0.301 
5 一 99. 2778 f=36 1 一 2.03 


= 方 义 (1765. 96 十 2158. 30 一 1687. 02 一 2154. 87) 
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Sx 一 


ys, (2) 
85. 82 
77.72 
100. 26 
79. 89 
87.01 
100. 26 
122. 99 
82. 27 


91. 95 


106. 19 总 和 


1099, 05 


S1 2154. 87 
S12) 


Sz: 1687. 02 


Ti 2158. 30 


Ts 1765. 96 


Dy 7766. 15 


一 41. 185 
WwW = 方 X (1765. 96 一 2158. 30 十 1687.02 一 2154. 87) 
三 一 430. 095 
_50, ，/ 41.185 _ 
R= 50 antile ( —a30. 095 Xo0: 301 ) 0. 936 


PT 一 27X0. 936 一 25. 27(u/mg) 


_99.2778X2.03?X2X10 
(一 430. 095)? 


0, 301 
(一 430. 095)* X (1—0. 0455 ~ 


一 0. 044 


V2X10X99.2778X[(1—0. 044) X (—430. 095)2 十 41. 185” ] 


一 0. 03204 
/lg0.936 
及 的 FL =antilg (1—0- 044 O44 2: 03X0.032 04) 
=0. 803~1. 084 
Pr 的 FL=27X (0. 803~1.084)= 二 21. 68 一 29. 27Cu/mg) 
29. 27--21. 68 
i 04h 一 y 
Pr 的 FL% DT X100%=15.0% 
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表 5-2 
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胰岛 素 双 交叉 法 剂 间 变 异 分 析 < 


第 (1) 次 实验 第 (2) 次 实验 
ZY 二 yc) 
差 方 和 
变异 来 源 Si Sz Ti Tazoy S1(2) S22) Ticz) 了 2(2) [EC;* Ey) 
1055.82 752.66 1047.40 867.96 |1099.05 934.36 1110.90 898.00 m* PC? 


C.* 


试 品 间 * 
回归 * 
偏离 平行 
次 间 * 

次 间 X 试 品 间 


次 间 X 回 归 
次 间 X 偏 离 平 行 * 


偏离 平行 71. 2720 


次 间 X 试 品 间 215. 7917 
次 间 X 回 归 137. 8388 
误差 (了 ) 10 895. 7362 
动物 间 11 320. 6387 
试 品 84. 8102 
回归 9249. 0855 
次 间 1267, 7893 
次 间 X 偏 离 平行 369. 4991 
误差 (了 I) 3573. 9995 


总 25 865. 8223 


四 、 实 验 结果 的 合并 计算 


同一 批 供 试 品 重复 n 次 测定 ， 所 得 ”个 测定 结果 ， 可 用 
合并 计算 的 方法 求 其 效 价 Pr 的 均值 及 其 FL。 

参加 合并 计算 的 个 结果 应 该 是 : 

(1) 各 个 实验 结果 是 独立 的 ， 完 整 的 ， 是 在 动物 来 源 、 实 
验 条 件 相同 的 情况 下 ， 与 标准 品 同 时 比较 所 得 的 检定 结果 
(CPr ) 。 

(2) 各 次 检定 结果 ， 经 用 标示 量 或 估计 效 价 (Ar) 校 正 
后 ， 取 其 对 数值 (lgPr) 参 加 合并 计算 。 

计算 时 ， 令 lgPr 一 M 

nn 次 实验 结果 共 n 个 M 值 ， 按 (35) 式 进行 x? 测验 : 


(SWM)’ 


x = WM’— SW (35) 


9249. 0855 

75. 51 71. 2720 
318. 47 1267. 7893 
一 131. 39 215. 7917 
105. 01 137. 8388 


方差 


71. 2720 之 0.05 
215. 7917 >0.05 
137. 8388 >0.05 


302. 6593(s14 ) 


290. 2728 


84. 8102 之 0.05 
9249. 0855 <0.01 
1267. 7893 <0.01 

369. 4991 >0. 05 


99. 2778(s?) 


f=n—1 
式 中 叉 为 各 次 实验 结果 的 权重 ， 相 当 于 各 次 实验 Sw 平方 
的 倒数 ， 即 
= 
W= SE (36) 


按 (35) 式 的 自由 度 (f) 查 x* 值 表 ( 表 十 二 )， 得 x:poos 查 
表 值 ， 当 x* 计算 值 小 于 x?,。 os 查 表 值 时 ， 认 为 4 个 实验 结 
果 均 一 ， 可 按 (37) 式 、(38) 式 、(39) 式 计算 nn 个 M 的 加 权 
均值 半 、S# 及 其 FL。 

于 二 YWM) 


WW 
Sn 一 A/ (38) 
合并 计算 的 自由 度 (f) 是 nn 个 实验 结果 的 s: 自由 度 之 

和 。j 一 乙方, 按 此 f 查 i 值 表 ( 表 一 ) 得 t 值 。 


(37) 
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表 十 二 


好 值 表 (P 一 0. 05) 


到 的 FL = M 土 1. Sm (39) 
Pr 及 其 可 信 限 按 (40) 式 、(41) 式 计算 : 
Pr = antilgM (40) 
Bi 的 FL = antilg(M+i:. Sm) (41) 
FL% 按 (8) 式 计算 。 


当 x? 计算 值 大 于 x? ,os 查 表 值 时 ， 则 n 个 实验 结果 不 
均一 ， 可 用 以 下 方法 进行 合并 计算 。 

(1) 如 为 个 别 实验 结果 影响 n 次 实验 结果 的 均一 性 ， 
可 以 剿 除 个 别 结果 ， 将 其 余 均 一 的 结果 按 以 上 公式 进行 
合并 计算 ， 但 噜 除 个 别 结 果 应 符合 “特异 反应 剔除 ”的 
要 求 。 

(2) 如 果 n 次 实验 结果 的 不 均一 性 并 非 个 别 实验 结果 的 
影响 ， 则 按 (42) 式 、(43) 式 计算 校正 权重 W' ， 如 经 公式 (43) 
计算 结果 为 负 值 ， 可 以 删除 减 号 后 面 一 项 ， 计 算 近 似 的 5 
和 各 次 实验 的 W'。 用 W' 生 W' 代 替 公 式 (37) 式 、(38) 式 
中 W 和 忆 W 计算 MY、Sw， 再 按 (39) 式 、(40) 式 、(41) 式 计 
算 肌 的 FL、Pr 及 其 FL。 


W’= 可 十 字 (42) 
2 
$= MHD /ZS (43) 
了 一 ?一 1 


例 6 肝素 钠 S 次 测定 结果 的 合并 计算 
测定 结果 见 表 6-1。 


按 (35) 式 计算 ， 
2 93 786.69: _ 
太一 212 767.17 一 130 一 1.86 
、 f=5—1=4 


查 表 十 二 ， pa 一 9. 49 
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x 计算 值 1. 86<< 六 ，。。 查 表 值 ，5 次 结果 均一 。 
表 6-1 肝 索 钠 的 效 价 测定 结果 


0. 0289 


1197. 30 2726. 37 


0. 0144 4822. 53 |10 877.70 | 24 535.74 


0.0105 9070. 29 |20 663.03 | 47 072. 44 


0. 006 33| 24 957. 01 |56 597. 51 |128 351. 83 


0. 0278 1293. 93 6598. 94 


WE P| 41 341. 06 |93 786. 69 |212 767. 


按 (37)~(41) 式 


7 93 786. 69 
41 341. 06 


T = antilg2. 2686 = 185. 61(u/ymgy) 


Sm = at = 0.004 92 
5 次 实验 均 用 (3. 3) 法 ， 随 机 设计 ， 每 剂 5 管 ， 各 次 实 
验 5 的 自由 度 fi 均 为 : f/ 一 29 一 5 二 24。 
合并 计算 的 自由 度 f=5X24==120, t=1. 96 


= 2.2686 


Pr 的 FL = antilg(2.2686 士 1.96 x 0.004 92) 
= 181.53 ~ 189.78(u/mg) 


189.78 一 181.53 
2X185. 61 


例 7 胰岛 素 6 次 效 价 测定 结果 的 合并 计算 
测定 结果 见 表 7-1。 
按 (35) 式 : 


FL% = x 100% = 2.2% 


41 715. 06? 
30 343. 38 


f= 二 6 一 1 二 5 查 表 十 二 ,Xe 一 11.1 
xX 计算 值 19. 70 之 Xuw 查 表 值 ，6 次 结果 不 均一 ， 经 
特异 反应 剔除 计算 (公式 10)， 无 个 别 删除 结果 。 
按 (42) 式 、(43) 式 计算 : 
Se — 12.1094— 8. 5221°/6 _ 0.013 272 06 _ 


6 一 1 6 
0. 001 007 一 0. 002 212 =— 0. 001 205 
计算 结果 为 负数 ， 可 删除 减 号 后 面 项 ，S4 一 0.001 007 。 
计算 各 次 实验 结果 的 差 方 S% 、 差 方 和 (Sy 十 S2)、 校 正 
权重 W'、 忆 WM， 见 表 7-2。 
MM = 4328. 62/3063. 46 = 1. 4130 


x = 57 368.16 一 = 19. 70 


2 1 一 一 一 
Sm — A/ 508346 一 0.018 07 f=5,t= 2.57 


五 ; = antilgl. 4130 = 25. 88(u/meg) 
Pr 的 FL=antilge(1. 4130 士 2. 57X0.01807)= 
23. 26~28. 80(u/mg) 


28. 80 一 23. 26 


UA ws 
FL% = 2 X 25.88 


X 100% = 10. 70% 


订 训 人 其 
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表 7-1 胰岛 素 效 价 测定 结果 


M(lgPr) Sm 


0.096 03 


23.15 0. 006 202 
27.48 0.026 09 
28. 39 0. 031 77 
27. 56 0. 035 60 


0. 031 81 


AMCIgEPT) 


1.4135 0. 009 222 


23, 15 1. 3646 0. 000 038 46 
27. 48 1. 4390 0. 000 7236 
28. 39 1.4532 0. 001 009 
27.56 1. 4403 0.001 267 
25. 79 1. 4115 0. 001 012 


五 、 符 号 


A ”Sm 计算 公式 中 的 数值 

Art 供 试 品 的 标示 量 或 估计 效 价 

B Su 计算 公式 中 的 数值 

C 缺 项 所 在 列 各 反应 值 之 和 

Ci， 可 靠 性 测验 用 正 交 多 项 系数 

D 效 价 计 算 用 数值 

ds ，ds … 标 准 品 的 各 剂量 

dr ，dT, … 供 试 品 的 各 剂量 

下 ”两 方差 值 之 比 ， 用 于 方差 分 析 等 

FL 可 信 限 

FL% 可 信 限 率 

了 自由 度 

G 缺 项 补足 式 中 除 缺 项 外 各 反应 值 之 和 

g 回归 的 显著 性 系数 

1 相 邻 高 低 剂量 比值 的 对 数 ，I 一 lgr 

Ji ， 上 三 … 特 异 反 应 剔除 用 的 了 值 

K S 和 T 的 剂量 组 数 和 

kk S 或 的 剂量 组 数 

M S 和 工 的 对 数 等 反应 剂量 之 差 ， 即 效 价 比值 (R) 的 
对 数 ，M=1lgR。 合 并 计算 中 M=1lgPr 


8. 5221 12. 1094 0. 0132 7206 EE 3063, 46 


108. 44 153. 28 216. 66 

25 997.79 35 476. 59 48 411. 35 
1469. 10 2114. 04 3042. 10 
990. 75 1439. 76 2092. 26 
789. 04 1136. 46 1636. 84 


988. 26 1394. 93 


1968. 95 


57 368. 16 


0. 010 23 138, 17 
0. 001 045 956. 94 1305. 84 
0. 001 731 577. 70 831, 31 
0. 002 016 496. 03 720. 83 
0. 002 274 633,. 37 
0. 002 019 699. 10 


4328. 62 


m 平行 线 测定 法 各 剂量 组 内 反应 的 个 数 或 动物 数 
n S 和 全 反应 个 数 之 和 

最 小 效 量 法 S 反 应 的 个 数 

最 小 效 量 法 反应 的 个 数 

P 概率 

PT、Pu 供 试 品 (T、U) 的 测 得 效 价 

R S 和 全 的 等 反应 剂量 比值 

R 缺 项 所 在 行 反应 值 之 和 

r+ S 和 人 荆 相 邻 高 低 剂量 的 比值 

S 标准 品 
Sis S,** 


ns 


nT 


平行 线 测定 标准 品 (S) 各 剂量 组 反应 值 之 
和 ， 等 于 S 各 剂量 组 的 之 yw 

M 的 标准 误 

实验 的 误差 项 

S% 合并 计算 中 各 次 实验 间 的 差 方 

TT 供 试 品 
Ti ，T,… 平行 线 测定 供 试 品 (T) 各 剂量 组 反应 值 之 
和 ， 相 当 于 工 各 剂量 组 的 二 yw 

t 可 信 限 计算 用 上 值 ， 见 表 一 

U 供 试 品 的 另 一 符号 

U，U:… 平行 线 测定 供 试 品 (U) 各 剂量 组 反应 值 之 
和 ， 相 当 于 U 各 剂量 组 的 之 yp 
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2001 显 微 鉴 别 法 

u 供 试 品 的 效 价 单位 

V 平行 线 测定 效 价 计算 用 数值 ， 见 表 七 
WwW 同 V 

W 合并 计算 中 为 各 次 实验 结果 的 权重 
W' 合并 计算 中 各 次 实验 结果 的 校正 权重 
Wc 权重 系数 

nWc 权重 

工 ” 对 数 剂 量 ，z=lga 

zs S 的 对 数 剂量 或 S 的 对 数 最 小 效 量 
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Zr 了 的 对 数 剂量 或 工 的 对 数 最 小 效 量 

zs 直线 测定 法 中 ，S 组 对 数 最 小 效 量 的 均值 
zr ”直接 测定 法 中 ，TT 组 对 数 最 小 效 量 的 均值 
y 反应 或 其 规定 的 函数 

y。、>m ”特异 反应 所 在 组 的 两 极端 值 

2 总 和 

2ye S 和 人 工 各 剂量 组 反应 值 之 和 

ym， S 和 全 各 剂量 组 内 各 区 组 反应 值 之 和 
XxX 卡 方 


2000 ”中药 其 他 方法 


2001 显 微 鉴别 法 

显 微 鉴别 法 系 指 用 显微镜 对 药材 (饮片 ) 切 片 、 粉 末 、 解 
离 组 织 或 表面 制 片 及 含 饮 片 粉末 的 制剂 中 饮片 的 组 织 、 细 胞 
或 内 含 物 等 特征 进行 鉴别 的 一 种 方法 。 鉴 别 时 选择 具有 代表 
性 的 供 试 品 ， 根 据 各 品种 鉴别 项 的 规定 制 片 。 制 剂 根据 不 同 
剂型 适当 处 理 后 制 片 。 

一 、 药 材 ( 饮 片 ) 显 微 制 片 

1. 横 切 片 或 纵 切 片 制 片 ” 取 供 试 品 欲 观察 部 位 ， 经 软 
化 处 理 后 ， 用 徒手 或 滑 走 切片 法 ， 切 成 10 一 20pkm 的 薄片 ， 
必要 时 可 包 埋 后 切片 。 选 取 平 整 的 薄片 置 载 玻 片 上 ， 根 据 观 
察 对 象 不 同 ， 滴 加 甘油 醋酸 试 液 、 水 合 氯 醛 试 液 或 其 他 试 液 
1~2 滴 ， 盖 上 盖 玻 片 。 必 要 时 滴 加 水 合 氢 醛 试 液 后 ， 在 酒 
精 灯 上 加 热 透 化 ， 并 滴 加 甘油 乙醇 试 液 或 稀 甘 油 ， 盖 上 盖 
玻 片 。 

2. 粉末 制 片 ” 供 试 品 粉末 过 四 或 五 号 利 ， 挑 取 少 许 置 
载 玻 片上 ， 滴 加 甘油 醋酸 试 液 、 水 合 毛 醛 试 液 或 其 他 适 宣 的 
试 液 ， 盖 上 盖 玻 片 。 必 要 时 ， 按 上 法 加 热 透 化 。 

3. 表面 制 片 ”将 供 试 品 湿 润 软化 后 ， 剪 取 和 欲 观察 部 位 
约 4mm?* ， 一 正 一 反 置 载 玻 片 上 ， 或 据 到 表皮 ， 加 适宜 的 试 
液 或 加 热 透 化 后 ， 盖 上 盖 玻 片 。 

4. 解 离 组 织 制 片 ” 将 供 试 品 切 成 长 约 5mm、 直 径 约 
2mm 的 段 或 厚 约 Imm 的 片 ， 如 供 试 品 中 薄 壁 组 织 占 大 部 
.分 ， 木 化 组 织 少 或 分 散 存在 ， 采 用 和 氢 氧 化 钾 法 ， 若 供 试 品质 
地 坚硬 ， 木 化 组 织 较 多 或 集成 较 大 群 束 ， 采 用 硝 铬 酸 法 或 氢 
酸 钾 法 。 

(1) 氧 氧化 钾 法 ”将 供 试 品 置 试管 中 ， 加 5% 氧 氧化 钙 
溶液 适量 ， 加 热 至 用 玻璃 棒 挤 压 能 离散 为 止 ， 倾 去 碱 液 ， 加 
水 洗涤 后 ， 取 少量 置 载 玻 片上 ， 用 解剖 针 撕 开 ， 滴 加 稀 甘 
油 ， 盖 上 盖 玻 片 。 
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(2) 硝 铬 酸 法 ”将 供 试 品 置 试管 中 ， 加 硝 铬 酸 试 液 适量 ， 
放置 至 用 玻璃 棒 挤 压 能 离散 为 止 ， 倾 去 酸 液 ， 加 水 洗涤 后 ， 
照 上 法 装 片 。 

(3) 毛 酸 钾 法 ”将 供 试 品 置 试 管 中 ， 加 硝酸 溶液 (1 一 
2) 及 氯酸钾 少量 ， 缓 缓 加 热 ， 待 产生 的 气泡 渐 少 时 ， 再 
及 时 加 入 氯酸钾 少量 ， 以 维持 气泡 稳定 地 发 生 ， 至 用 玻 
璃 棒 挤 压 能 离散 为 止 ， 倾 去 酸 液 ， 加 水 洗涤 后 ， 照 上 法 
装 片 。 

5, 花粉 粒 与 孢子 制 片 ” 取 花粉 、 花 药 ( 或 小 的 花 ) 、 孢 
子 或 孢子 赛 群 ( 干 燥 的 供 试 品 浸 于 冰 醋 酸 中 软化 )， 用 玻璃 棒 
研 碎 ， 经 纱布 过 滤 至 离心 管 中 ， 离心 ， 取 沉淀 加 新 配制 的 醋 
醋 与 硫酸 (9 : 1) 的 混合 液 1~3ml， 置 水 浴 上 加 热 2 一 3 分 
钟 ， 离 心 ， 取 沉淀 ， 用 水 洗涤 2 次 ， 取 沉淀 少量 置 载 玻 片 
上 ， 滴 加 水 合 毛 醛 试 液 ， 盖 上 盖 玻 片 ， 或 加 50% 甘 油 与 1% 
苯酚 各 1 一 2 滴 ， 用 品 红 甘 油 胶 [ 取 明 胶 1g， 加 水 ml， 浸 
泡 至 深化， 再 加 甘油 7ml， 加 热 并 轻 轻 搅拌 至 完全 混 匀 ， 用 
纱布 过 滤 至 培养 下 中 ， 加 碱 性 品 红 洲 液 ( 碱 性 品 红 0. lg， 加 
无 水 乙醇 600ml 及 樟 油 80ml， 洲 解 ) 适 量 ， 混 匀 ， 凝 固 后 即 
得 ] 封 藏 。 

6. 磨 片 制 片 ”坚硬 的 动物 、 矿 物 类 药 ， 可 采用 磨 片 法 
制 片 。 选 取 厚 度 1 一 2mm 的 供 试 材 料 ， 置 粗 磨 石 ( 或 磨砂 玻 
璃 板 ) 上 ， 加 适量 水 ， 用 食指 、 中 指 夹 住 或 压 住 材 料 ， 在 磨 
石上 往返 磨 研 ， 待 两 面 磨 平 ， 且 厚度 约 数 百 微米 时 ， 将 材 
料 移 置 细 磨 石 上 ， 加 水 ， 用 软木 塞 压 在 材料 上 上， 往返 磨 
大 至 透明 ， 用 水 冲洗 ， 再 用 乙醇 处 理 和 甘油 乙醇 试 液 
装 片 。 

二 、 含 饮片 粉末 的 制剂 显 微 制 片 

按 供 试 品 不 同 剂型 ， 散 剂 、 胶 赛 剂 (内 容 物 为 颗粒 状 ， 
应 研 细 )， 可 直接 取 适 量 粉末 ; 片 剂 取 2 一 3 片 ， 水 丸 、 糊 
丸 、 水 蜜 丸 、 锭 剂 等 ( 包 衣 者 除去 包 衣 )， 取 数 丸 或 1 一 2 锭 ， 


六 训 人 六 
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分 别 置 乳 钵 中 研 成 粉末 ， 取 适量 粉末 ; 蜜 丸 应 将 药丸 切 开 ， 
从 切面 由 外 至 中 央 挑 取 适 量 样品 或 用 水 脱 蜜 后 ， 吸 取 沉 淀 物 
少量 。 根 据 观 察 对 象 不 同 ， 分 别 按 粉 末 制 片 法 制 片 (1 一 5 
片 ) 。 

三 、 细 胞 壁 性 质 的 鉴别 

1. 木质 化 细胞 壁 ”加 间 葵 三 酚 试 液 1 一 2 滴 ， 稍 放置 ， 
加 盐酸 1 滴 ， 因 木质 化 程度 不 同 ， 显 红色 或 紫红 色 。 

2. 木 栓 化 或 角质 化 细胞 壁 ”加 苏丹 正 试 液 ， 稍 放置 或 
微 热 ， 显 橘红 色 至 红色 。 

3. 纤维 素 细 胞 壁 ” 加 氧化 锌 碘 试 液 ， 或 先 加 碘 试 液 湿 
润 后 ， 稍 放置 ， 再 加 硫酸 溶液 (33 一 50) ， 显 蓝 色 或 紫色 。 

4. 硅 质 化 细胞 壁 ”加 硫酸 无 变化 。 

四 、 细 胞 内 含 物性 质 的 鉴别 

1. 淀粉 粒 

(1) 加 碘 试 液 ， 显 蓝 色 或 紫色 。 

(2) 用 甘油 醋酸 试 液 装 片 ， 置 偏光 显微镜 下 观察 ， 未 糊 
化 的 淀粉 粒 显 偏光 现象 ; 已 糊 化 的 无 偏光 现象 。 

2. 糊 粉 粒 

〈1) 加 碘 试 液 ， 显 棕色 或 黄 棕色 。 

(2) 加 硝酸 汞 试 液 ， 显 砖 红色 。 材 料 中 如 含有 多 量 脂肪 
油 ， 应 先 用 乙醚 或 石油 醚 脱脂 后 进行 试验 。 

3. 脂肪 油 、 挥 发 油 、 树 脂 

〈1) 加 苏丹 正 试 液 ， 显 橘红 色 、 红 色 或 紫红 色 。 

(2) 加 90% 乙 醇 ， 脂 肪 油 和 树脂 不 溶解 ( 萝 麻 油 及 巴豆 
油 例外 )， 挥 发 油 则 溶解 。 

4. 菊 糖 加 10%a- 茜 酚 乙 醇 溶液 ， 再 加 硫酸 ， 显 紫红 
色 并 溶解 。 

5. 秋 液 ”加 钉 红 试 液 ， 显 红色 。 

6. 草酸 钙 结 最 

(1) 加 稀 醋酸 不 溶解 ， 加 稀 盐 酸 溶解 而 无 气泡 发 生 。 

(2) 加 硫酸 溶液 (1 一 2) 逐 渐 溶 解 ， 片 刻 后 析出 针 状 硫酸 
钙 结 晶 。 

7. 碳酸 钙 结 晶 ( 钟 乳 体 ) 
泡 发 生 。 

8. 硅 质 ”加 硫酸 不 溶解 。 

五 、 显 微 测量 

系 指 用 目镜 测 微 尺 ， 在 显微镜 下 测量 细胞 及 细胞 内 含 物 
等 的 大 小 。 

1. 上 且 镜 测 微 尺 ” 放 在 目镜 简 内 的 一 种 标尺 ， 为 一 个 直 
径 18~20mm 的 圆 形 玻璃 片 ， 中 央 刻 有 精确 等 距离 的 平行 线 
刻度 ， 常 为 50 格 或 100 格 ( 图 1)。 

2. 载 物 台 测 微 尺 ”在 特制 的 载 玻 片 中 央 粘 贴 一 刻 有 精 
细 尺 度 的 圆 形 玻 片 。 通 常 将 长 lmm( 或 2mm) 精 确 等 分 成 
100( 或 200) 小 格 ， 每 1 小 格 长 为 10km， 用 以 标定 目镜 测 微 
尺 ( 图 2) 。 


加 稀 盐酸 溶解 ， 同时 有 气 
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图 2 载 物 台 测 微 尺 


3. 目镜 测 微 尺 的 标定 ”用 以 确定 使 用 同一 显微镜 及 特 
定 倍 数 的 物镜 、 上 有 目镜 和 镜 简 长 度 时 ， 目 镜 测 微 凡 上 每 一 格 所 
代表 的 长 度 。 

取 载 物 台 测 微 尺 置 显微镜 载 物 台 上 ， 在 高 倍 物镜 (或 低 
倍 物镜 ) 下 ， 将 测 微 尺 刻度 移 至 视野 中 央 。 将 目镜 测 微 尺 ( 正 
面向 上 ) 放 入 目镜 镜 简 内 ， 旋 转 目 镜 ， 并 移动 载 物 台 测 微 尺 ， 
使 目镜 测 微 尺 的 “0” 刻 度 线 与 载 物 台 测 微 尺 的 某 刻 度 线 相 
重合 ， 然 后 再 找 第 二 条 重合 刻度 线 ， 根 据 两 条 重合 线 间 两 种 
测 微 尺 的 小 格 数 ， 计 算出 目镜 测 微 尺 每 一 小 格 在 该 物镜 条 件 
下 相当 的 长 度 (ym)， 如 图 3 所 示 ， 目 镜 测 微 尺 77 个 小 格 
(0 一 77) 与 载 物 台 测 微 太 的 30 个 小 格 (0. 7 一 1.0) 相 当 ， 已 知 
载 物 台 测 微 尺 每 一 小 格 的 长 度 为 10xm。 目 镜 测 微 尺 每 一 小 
格 长 度 为 : 10pmX30 二 77=3. 8pm。 

当 测 定时 要 用 不 同 的 放大 倍数 时 ， 应 分 别 标定 。 
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图 3 表示 视野 中 目镜 测 微 尺 与 载 物 台 测 微 尺 的 重合 线 


4. 测量 方法 将 需 测 量 的 目的 物 显 微 制 片 置 显微镜 载 
物 台 上 ， 用 目镜 测 微 尺 测量 目的 物 的 小 格 数 ， 乘 以 上 述 每 一 
小 格 的 微米 数 。 通 常 是 在 高 倍 镜 下 测量 , 但 欲 测量 较 长 的 目 
的 物 ， 如 纤维 、 导 管 、 非 腺 毛 等 的 长 度 时 ， 需 在 低 们 和 镜 下 测 
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2101 膨胀 度 测定 法 
量 。 记 录 最 大 值 与 最 小 值 (xm)， 人 允许 有 少量 数值 略 高 或 略 
低 于 规定 。 


2101 膨胀 度 测定 法 


膨胀 度 是 药品 膨胀 性 质 的 指标 ， 系 指 每 1g 药品 在 水 或 
其 他 规定 的 溶剂 中 ， 在 一 定 的 时 间 与 温度 条 件 下 财 胀 后 所 占 
有 的 体积 (ml)。 主 要 用 于 含 恭 液 质 、 胶 质 和 半 纤 维 素 类 的 
天 然 药品 。 

测定 法 ” 按 各 该 品种 项 下 的 规定 量 取 样 ， 必 要 时 按 规定 
粉碎 。 称 定 重量 ， 置 膨胀 度 测定 管 中 ( 全 长 160omm， 内 径 
16mm， 刻 度 部 分 长 125mm， 分 度 0. 2ml)， 在 20~25C 条 
件 下 ， 加 水 或 规定 的 溶剂 25ml， 密 塞 ， 振 摇 ， 静 置 。 除 另 
有 规定 外 ， 开 始 1 小 时 内 每 10 分 钟 剧烈 振 摇 一 次 ， 使 供 试 
品 充分 被 溶剂 温润 沉 于 测定 管 底部 ， 并 除去 气泡 ， 然 后 静 置 
4 小时， 读 取 药 物 膨 胀 后 的 体积 (ml)， 再 静 置 1 小 时 ， 如 上 
读数 ， 至 连续 两 次 读数 的 差异 不 超过 0. 1ml 为 止 。 每 一 供 试 
品 向 时 测定 3 份 ， 各 取 最 后 一 次 读 取 的 数值 按 下 式 计算 ， 求 
其 平均 数 。 除 另 有 规定 外 ， 按 干燥 品 计算 供 试 品 的 膨胀 度 
(准确 至 0. 1) 。 
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式 中 5 为 膨胀 度 ，; 
V 为 药物 膨胀 后 的 体积 ，ml; 
W 为 供 试 品 按 干 燥 品 计算 的 重量 ，g。 


2102 高 药 软化 点 测定 法 


本 法 系 用 于 测定 高 药 在 规定 条 件 下 受热 软化 时 的 温度 情 
况 ， 即 指 按照 下 述 方法 测定 ， 高 药 因 受 热 下 坠 达 25mm 时 的 
温度 。 用 于 检测 谊 药 的 老 嫩 程 度 ， 并 可 间接 反映 高 药 的 
黏 性 。 

仪器 装置 ”如 图 。A 为 试 样 环 ， 为 倒 圆 锥 形 黄 铜 环 ， 高 
6. 35mm， 上 口 孔径 17.46mm， 下 口 孔径 15. 88mm; B 为 钢 
球 定位 器 ， 内 径 20. 60mm， 使 钢 球 定位 于 试 样 中 央 ;， C 为 


D 支 架 


B 钢 球 定位 器 


A 试 样 环 
图 帝 药 软化 点 测定 组 合 装置 
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钢 球 ， 直 径 为 9. 53mm， 质量 为 3.50g 士 0.05g; D 为 支架 ， 
上 支撑 板 为 具有 两 个 水 平 贺 环 的 扁平 黄 铜 板 ， 用 于 支撑 两 个 
试 样 环 ; 下 支撑 板 为 扁平 光滑 的 黄 铜板 。 上 支撑 板 上 的 倒 贺 
锥 形 黄 铜 环 底部 与 下 支撑 板 上 表面 距离 为 25mm， 下 支撑 板 
下 表面 与 烧杯 底部 距离 为 16mm 士 3mm。 

测定 法 ” 取 供 试 品 ， 置 烘箱 中 微 热 软化 后 ， 取 出 ， 刊 下 
高 料 ， 称 取 2 份 ， 各 1. 8g， 分 别 填充 于 两 个 试 样 环 中 ， 并 
将 试 样 环 上 口 朝 下 平 放 在 表面 涂 有 少量 甘油 并 平 铺 于 玻璃 板 
上 的 锅 销 纸 上 ， 置 75'C 士 2 的 恒温 箱 中 加 热 熔 化 至 表面 平 
整 时 ， 取 出 ， 室 温 放 置 1 小 时 ， 将 试 样 环 移 至 上 支撑 板 圆 环 
内 ， 装 上 钢 球 定位 器 ， 与 钢 球 分 别 同 置 盛 水 的 烧杯 中 ， 在 
37 士 1C 的 恒温 水 洽 中 ， 平 衡 20 分 钟 后 ， 按 图 将 钢 球 置 于 
定位 器 中 ， 自 烧杯 底部 加 热 ， 控 制 每 分 钟 升温 1.0~1.5'C。 
读 取 钢 球 刚 触及 下 支撑 板 表面 时 的 温度 ， 取 平均 值 作为 供 试 
品 的 软化 点 。 两 个 测定 温度 的 差 值 不 得 过 1.0'C 。 

2201 浸出 物 测 定 法 

1, 水 溶性 浸出 物 测 定 法 ”测定 用 的 供 试 品 需 粉碎 ， 使 
能 通过 二 号 得 ， 并 混合 均匀 。 

冷 漫 法 ” 取 供 试 品 约 4g， 精 密 称 定 ， 置 250 一 300ml 的 
锥 形 瓶 中 ， 精 密 加 水 100ml， 密 塞 , 冷 淄 ,前 6 小 时 内 时 时 
振 摇 ， 再 静 苞 18 小 时 ， 用 干燥 滤器 迅速 滤 过 ， 精 密 量 取 续 
滤液 20ml， 置 已 干燥 至 恒 重 的 蒸发 严 中 ， 在 水 浴 上 莱 干 后 ， 
于 105C 干 燥 3 小 时 ， 置 干燥 器 中 冷却 30 分 钟 ， 迅 速 精密 
称 定 重量 。 除 另 有 规定 外 ， 以 干燥 品 计算 供 试 品 中 水 溶性 浸 
出 物 的 含量 (%)。 

热 漫 法 ” 取 供 试 品 约 2~4g， 精 密 称 定 ， 置 100 一 250ml 
的 锥 形 瓶 中 ， 精 密 加 水 50~ 一 100ml， 密 塞 ， 称 定 重量 ， 静 置 
1 小 时 后 ， 连 接 回流 冷凝 管 ， 加 热 至 沸腾 ， 并 保持 微 沸 1 小 
时 。 放 冷 后 ， 取 下 锥 形 瓶 ， 密 塞 ， 再 称 定 重 量 ， 用 水 补足 减 
失 的 重量 ,， 摇 名， 用 干燥 滤器 滤 过 ， 精 密 量 取 滤液 25ml， 
置 已 干燥 至 恒 重 的 蒸发 下 中 ， 在 水 浴 上 蒸 干 后 ， 于 105C 干 
燥 3 小 时 ， 置 干燥 器 中 冷却 30 分 钟 ， 迅 速 精密 称 定 重量 。 
除 男 有 规定 外 ， 以 干燥 品 计算 供 试 品 中 水 溶性 浸出 物 的 含 
量 (%)。 

2. 蕉 溶性 漫 出 物 测定 法 ” 照 水 溶性 浸出 物 测定 法 测定 。 
除 另 有 规定 外 ， 以 各 品种 项 下 规定 浓度 的 乙醇 代替 水 为 
溶剂 。 

3. 挥发 性 醚 漫 出 物 测 定 法 ” 取 供 试 品 ( 过 四 号 筛 )2 一 
5g， 精 密 称 定 ， 置 五 氧化 二 磷 干 燥 器 中 干燥 12 小 时 ， 置 索 
氏 提 取 器 中 ， 加 乙醚 适量 ， 除 另 有 规定 外 ， 加 热 回 流 8 小 
时 ， 取 乙醚 液 ， 置 干燥 至 恒 重 的 蒸发 垩 中 ， 放 置 ， 挥 去 乙 
栈 ， 残 酒 置 五 氧化 二 磷 干 燥 器 中 干燥 18 小 时 ， 精 密 称 定 ， 
缓 缓 加 热 至 105'C ， 并 于 105'C 干 燥 至 恒 重 。 其 减 失 重量 即 
为 挥发 性 醚 浸出 物 的 重量 。 
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2202 ” 靶 质 含量 测定 法 


本 法 用 于 中 药材 和 饮片 中 总 鞭 质 的 含量 测定 。 实 验 应 避 
光 操 作 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ”精密 称 取 没 食 子 酸 对 照 品 50mg， 
置 100ml 棕色 量 瓶 中 ， 加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 精 密 量 取 
5ml， 置 50ml 棕色 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 义 ， 即 得 
(每 1ml 中 含 没食子 酸 0. 05mg) 。 

标准 曲线 的 制备 ”精密 量 取 对 照 品 溶液 0. 5ml、1. 0ml、 
2, 0ml、3. 0m1、4. 0m1]、5. 0ml， 分 别 置 25ml 棕色 量 瓶 中 ， 
各 加 入 磷 钼 钨 酸 试 液 1ml， 再 分 别 加 水 11.5ml、11ml、 
10ml、9ml、8ml、7ml， 用 29% 碳 酸 负 溶液 稀释 至 刻度 ， 扬 
名 ， 放 置 30 分 钟 以 相应 的 试剂 为 空白 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 
度 法 (通则 0401)， 在 760nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ， 以 吸光 
度 为 纵 坐标 ， 浓 度 为 横 坐 标 ， 绘 制 标准 曲线 。 

供 试 品 溶 液 的 制备 ” 取 药 材 粉 末 适 量 ( 按 品种 项 下 的 规 
定 )， 精 密 称 定 ， 置 250ml 棕色 量 瓶 中 ， 加 水 150ml， 放 置 
过 夜 ， 超 声 处 理 10 分 钟 ， 放 冷 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 
静 置 (使 固体 物 沉 淀 )， 滤 过 ， 弃 去 初 滤液 50ml， 精 密 量 取 
续 滤 液 20ml， 置 100ml 棕色 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 
名， 即 得 。 

测定 法 总 酚 精密 量 取 供 试 品 溶液 2ml， 置 25ml 棕 
色 量 瓶 中 ， 照 标准 曲线 的 制备 项 下 的 方法 ， 自 “加 入 磷 钻 钨 
酸 试 液 1ml” 起 ， 加 水 10mil， 依 法 测定 吸光 度 ， 从 标准 曲线 
中 读 出 供 试 品 溶液 中 没食子 酸 的 量 (mg)， 计 算 ， 即 得 。 

不 被 吸附 的 多 酚 ”精密 量 取 供 试 品 溶液 25ml， 加 至 已 
盛 有 干 酷 素 0. 6g 的 100ml 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 密 塞 ， 置 30'C 水 
浴 中 保温 1 小 时 ， 时 时 振 播 ， 取 出 ， 放 冷 ， 播 匀 ， 滤 过 ， 弃 
去 初 滤液 ， 精 密 量 取 续 滤液 2ml， 置 25ml 棕色 量 瓶 中 ， 照 
标准 曲线 的 制备 项 下 的 方法 ， 自 “加 入 磷 钼 钨 酸 试 液 1ml” 
起 ， 加 水 10ml， 依 法 测定 吸光 度 ， 从 标准 曲线 中 读 出 供 试 
品 溶液 中 没食子 酸 的 量 (mg)， 计 算 ， 即 得 。 

按 下 式 计 算 轧 质 的 含量 : 

狄 质 含量 = 总 酚 量 一 不 被 吸附 的 多 酚 量 

【附注 】 测 定时 ， 同 时 进行 干 酷 素 吸附 空白 试验 ， 计 算 

扣除 空白 值 。 
2203 ” 校 油 精 含量 测定 法 

照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 聚 乙 二 醇 20000(PEG- 
20M) 和 硅 酮 (OV-17) 为 固定 液 ， 涂 布 浓度 分 别 为 10% 和 和 
2%， 涂 布 后 的 载体 以 7 : 3 的 比例 (重量 比 ) 装 入 同一 柱 内 
(PEG 在 进 样 口 端 ); 柱 温 为 110C 士 5C 理论 板 数 按 核 油 
精 峰 计算 应 不 低 于 2500; 核 油 精 与 相 邻 杂质 峰 的 分 离 度 应 
符合 要 求 。 


2204 挥发 油 测 定 法 


校正 因子 的 测定 ” 取 环 已 酮 适量 ， 精 密 称 定 ， 加 正己 烷 
溶解 并 稀释 成 每 1ml 含 50mg 的 溶液 ， 作 为 内 标 溶液 。 另 取 
核 油 精 对 照 品 约 100mg， 精 密 称 定 ， 置 10ml 量 瓶 中 ， 精 密 
加 入 内 标 溶液 2ml， 用 正 已 烷 稀 释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 取 1 注 
人 气相 色谱 仪 ， 连 续 进 样 3 一 5 次 ， 测 定 峰 面积 ， 计 算 校 正 
因子 。 

测定 法 ” 取 供 试 品 约 100mg， 精 密 称 定 ， 置 10ml 量 瓶 
中 ， 精 密 加 入 内 标 溶液 2ml， 用 正己 烷 溶 解 并 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 取 lpl 注 人 气相 色谱 仪 ， 测定 ， 
即 得 。 

2204 挥发 油 测定 法 

测定 用 的 供 试 品 ， 除 另 有 规定 外 ， 须 粉碎 使 能 通过 二 号 
至 三 号 香 ， 并 混合 均匀 。 

仪器 装置 ”如 图 。A 为 1000ml( 或 500ml、2000ml) 的 硬 
质 圆 底 烧 瓶 ， 上 接 挥发 油 测定 器 B，B 的 上 端 连接 回流 冷凝 
管 C。 以 上 各 部 均 用 玻璃 磨 口 连接 。 测 定 器 B 应 具有 0. 1ml 
的 刻度 。 全 部 仪器 应 充分 洗 净 ， 并 检查 接合 部 分 是 否 严密 ， 
以 防 挥发 油 逸 出 。 


单位 : em 


图 挥发 油 测定 仪器 装置 


测定 法 ” 甲 法 本 法 适用 于 测定 相对 密度 在 1.0 以 下 的 
挥发 油 。 取 供 试 品 适量 (相当 于 含 挥发 油 0.5 一 1.0ml)， 称 
定 重量 (准确 至 0.01g)， 置 烧瓶 中 ， 加 水 300 一 500ml( 或 适 


* 203 。 


亲 再 人头 


2301 杂质 检查 法 

量 ) 与 玻璃 珠 数 粒 ， 振 播 混合 后 ， 连 接 挥发 油 测定 器 与 回流 
冷凝 管 。 自 冷凝 管 上 端 加 水 使 充满 挥发 油 测定 器 的 刻度 部 
分 ， 并 滋 流 人 烧瓶 时 为 止 。 置 电热 套 中 或 用 其 他 适宜 方法 
缓 缓 加 热 至 沸 ， 并 保持 微 沸 约 5 小 时 ， 至 测定 器 中 油 量 不 
再 增加 ， 停 止 加 热 ， 放 置 片 刻 ， 开 启 测定 器 下 端的 活塞 ， 
将 水 缓 缓 放出 ， 至 油层 上 端 到 达 刻 度 0 线 上 面 5mm 处 为 
止 。 放 置 1 小 时 以 上 ， 再 开启 活塞 使 油层 下 降 至 其 上 端 恰 
与 刻度 0 线 平 齐 ， 读 取 挥 发 油 量 ， 并 计算 供 试 品 中 挥发 油 
的 含量 (%)，。 

乙 法 ”本 法 适用 于 测定 相对 密度 在 1.0 以 上 的 挥发 油 。 
取水 约 300ml 与 玻璃 珠 数 粒 ， 置 烧瓶 中 ， 连 接 挥 发 油 测定 
器 。 自 测定 器 上 端 加 水 使 充满 刻度 部 分 ， 并 滋 流 人 烧瓶 时 为 
止 ， 再 用 移 液 管 加 入 二 甲 茶 1ml， 然 后 连接 回流 冷凝 管 。 将 
烧瓶 内 容 物 加 热 至 沸 跨 ， 并 继续 蒸馏 ， 其 速度 以 保持 冷凝 管 
的 中 部 呈 冷 却 状态 为 度 。30 分 钟 后 ， 停 止 加 热 ， 放 置 15 分 
钟 以 上 ， 读 取 二 甲苯 的 容积 。 然 后 照 甲 法 自 “ 取 供 试 品 适 
量 ” 起 ， 依 法 测定 ， 自 油层 量 中 减 去 二 甲 茶 量 ， 即 为 挥发 油 
量 ， 再 计算 供 试 品 中 挥发 油 的 含量 (%%) 。 

注 : 装置 中 挥发 油 测定 器 的 支管 分 岔 处 应 与 基准 线 
平行 。 


2301 杂质 检查 法 


药材 和 饮片 中 混 存 的 杂质 系 指 下 列 各 类 物质 ， 

1. 来 源 与 规定 相同 , 但 其 性 状 或 药 用 部 位 与 规定 
不 符 ; 

2. 来 源 与 规定 不 同 的 物质 ; 

3. 无 机 杂质 ， 如 砂 石 、 泥 块 、 尘 土 等 。 

检查 方法 1. 取 适 量 的 供 试 品 ， 摊 开 ， 用 肉眼 或 借助 
放大 镜 (5 一 10 倍 ) 观 察 ， 将 杂质 拣 出 ; 如 其 中 有 可 以 筛 分 的 
杂质 ， 则 通过 适当 的 筛 ， 将 杂质 分 出 。 

2. 将 各 类 杂质 分 别称 重 ， 计 算 其 在 供 试 品 中 的 含 
量 (%)。 

【附注 】1. 药材 或 饮片 中 混 存 的 杂质 如 与 正品 相似 ， 难 
以 从 外 观 鉴别 时 ， 可 称 取 适 量 ， 进 行 显 微 、 化 学 或 物理 鉴别 
试验 ， 证 明 其 为 杂质 后 ， 计 人 杂质 重量 中 。 

2. 个 体 大 的 药材 或 饮片 ， 必 要 时 可 破 开 ， 检 查 有 无 虫 
星 、 霉 烂 或 变质 情况 。 

3. 杂质 检查 所 用 的 供 试 品 量 ， 除 另 有 规定 外 ， 按 药材 
和 饮片 取样 法 称 取 。 


2302 ”灰分 测定 法 


1. 总 灰分 测定 法 ”测定 用 的 供 试 品 须 粉碎 ， 使 能 通过 
二 号 筛 ， 混 合 均匀 后 ， 取 供 试 品 2~3g( 如 须 测 定 酸 不 溶性 
灰分 ， 可 取 供 试 品 3 一 5g)， 置 炽 灼 至 恒 重 的 寺 塌 中 ， 称 定 
重量 (准确 至 0. 01g)， 缓 组 炽热， 注意 避免 燃烧 ， 至 完全 类 
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化 时 ， 逐 渐 升 高 温度 至 500 一 600 灾 ， 使 完全 灰 化 并 至 便 重 。 
根据 残渣 重量 ， 计 算 供 试 品 中 总 灰分 的 含量 (%%) 。 

如 供 试 品 不 易 灰 化 ， 可 将 翰 放 冷 ， 加 热 水 或 10%% 硝 
酸 镁 溶液 2m1， 使 残 酒 湿润 ， 然 后 置 水 洽 上 蒸 干 ， 残 渣 照 前 
法 炽 灼 ， 至 卉 翰 内 容 物 完全 灰 化 。 

2. 酸 不 溶性 灰分 测定 法 ” 取 上 项 所 得 的 灰分 ， 在 寺 塌 
中 小 心 加 入 稀 盐酸 约 10ml， 用 表面 下 覆盖 寺 塌 ， 置 水 浴 上 
加 热 10 分 钟 ， 表 面 严 用 热 水 5ml 冲洗 ， 洗 液 并 人 圭 塌 中 ， 
用 无 灰 滤 纸 滤 过 ， 卉 塌 内 的 残渣 用 水 洗 于 滤纸 上 ， 并 洗涤 至 
洗 液 不 显 毛 化 物 反 应 为 止 。 滤 渣 连同 滤纸 移 置 同一 寺 塌 中 ， 
干燥 ， 炽 灼 至 恒 重 。 根 据 残渣 重 量 ， 计 算 供 试 品 中 酸 不 溶性 
灰分 的 含量 (%)。 


2303 ”酸败 度 测定 法 


酸败 是 指 油脂 或 含油 脂 的 种 子 类 药材 和 饮片 ， 在 贮藏 过 
程 中 发 生 复杂 的 化 学 变化 ， 生 成 游离 脂肪 酸 、 过 氧化 物 和 低 
分 子 醋 类、 酮 类 等 产物 ， 出 现 特异 臭 味 ， 影 响 药 材 和 饮片 的 
感 观 和 质量 。 

本 方法 通过 测定 酸 值 、 痰 基 值 和 过 氧化 值 ， 以 检查 药材 
和 饮片 中 油脂 的 酸败 度 。 

一 、 油 上 脂 提取 

除 另 有 规定 外 ， 取 供 试 品 30 一 50g( 根 据 供 试 品 含油 脂 
量 而 定 ) ， 研 碎 成 粗 粉 ， 置 索 氏 提取 器 中 ， 加 正己 烷 100 一 
150ml( 根 据 供 试 品 取样 量 而 定 ) ， 置 水 洽 上 加 热 回 流 2 小 时 ， 
放 冷 ， 用 3 号 垂 熔 玻璃 漏斗 滤 过 ， 滤 液 置 水 浴 上 减 压 回 收 溶 
剂 至 尽 ， 所 得 残留 物 即 为 油脂 。 

二 、 酸 败 度 测定 

酸 值 测定 ” 取 油 脂 ， 照 脂肪 与 脂肪 油 测 定 法 (通则 
0713) 测 定 。 

羧基 值 测定 
毫 摩尔 数 。 

除 另 有 规定 外 ， 取 油脂 0.025 一 0.5g， 精 密 称 定 ， 置 
25ml 量 瓶 中 ， 加 甲苯 适量 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 精 密 
量 取 5ml， 置 25ml 具 塞 刻度 试管 中 ， 加 4. 3% 三 氯 醋酸 的 四 
苯 溶 液 3ml 及 0.05% 2,4 -二 确 基 莱 肝 的 甲 莱 溶液 sml， 混 
名 ， 置 60 亿 水浴 加 热 30 分 钟 ， 取 出 冷却 ， 沿 管 壁 缓 缓 加 入 
4% 氢 氧化 钾 的 乙醇 溶液 10m1， 加 乙醇 至 25ml， 密 塞 ， 剧 烈 
振 摇 1 分 钟 ， 放 置 10 分 钟 ， 以 相应 试剂 作 空白 ， 照 紫外 -可 
见 分 光 光 度 法 (通则 0401) 在 453nm 波长 处 测定 吸光 度 ， 按 
下 式 计算 ， 


痰 基 值 系 指 每 1kg 油脂 中 含 痰 基 化 合 物 的 


_ Ax5 
供 试 品 的 痰 基 值 一 854 文 环 久 1000 


式 中 A 为 吸光 度 ， 
W 为 油脂 的 重量 ，g; 
854 为 各 种 痰 基 化 合 物 的 2,4 -二 硝 基 葵 腓 衍生 物 的 
摩尔 吸收 系数 平均 值 。 
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过 氧化 值 测定 ”过 氧化 值 系 指 油脂 中 过 氧化 物 与 碘化钾 
作用 ， 生 成 游离 碘 的 百分数 。 

除 另 有 规定 外 ， 取 油脂 2 一 3g， 精 密 称 定 ， 置 250ml 的 
干燥 碘 瓶 中 ， 加 三 氟 甲 烷 - 冰 醋 酸 (1: 1) 混 合 溶液 30ml， 使 
溶解 。 精 密 加 新 制 碘化钾 饱和 溶液 1ml， 密 塞 ， 轻 轻 振 扬 半 
分 钟 ， 在 暗 处 放置 3 分 钟 ， 加 水 100ml， 用 硫 代 硫酸 钠 滴定 
液 (0. 01mol/L) 滴 定 至 溶液 呈 浅 黄色 时 ， 加 淀粉 指示 液 1ml， 
继续 滴定 至 蓝 色 消失 ; 同时 做 空白 试验 ， 照 下 式 计 算 ， 


供 试 品 的 过 氧化 值 一 一 


式 中 A 为 油脂 消耗 硫 代 硫 酸 钠 滴 定 液 的 体积 ，ml; 
B 为 空白 试验 消耗 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 的 体积 ，ml; 
W 为 油脂 的 重量 ，g; 
0. 001 269 为 硫 代 硫 酸 钠 滴 定 液 (0.01mol/L)1ml 相 
当 于 碘 的 重量 ，g。 


X100 


2321 铅 、 饮 、 砷 、 汞 、 铜 测定 法 


一 、 原 子 骸 收 分 光 光 度 法 

本 法 系 采用 原子 吸收 分 光 光 度 法 测定 中 药 中 的 铅 、 锅 、 
砷 、 汞 、 铜 ， 所 用 仪器 应 符合 使 用 要 求 ( 通 则 0406)。 除 另 
有 规定 外 ， 按 下 列 方法 测定 。 

1, 铅 的 测定 (石墨 炉 法 ) 

测定 条 件 ”参考 条 件 : 波长 283. 3nm, 干燥 温度 100 一 
120C ， 持 续 20 秒 ; 灰 化 温度 400 一 750C ， 持 续 20 一 25 秒 ; 
原子 化 温度 1700 一 2100C ， 持 续 4 一 5 秒 。 

铅 标准 贮备 液 的 制备 ”精密 量 取 铅 单元 素 标准 溶液 适 
量 ， 用 2%% 硝 酸 溶液 稀释 ， 制 成 每 1ml 含 铝 (Pb) lpg 的 溶 
液 ， 即 得 (0~5 必 贮存 )。 

标准 曲线 的 制备 ”分 别 精密 量 取 铅 标准 贮备 液 适量 ， 用 
2% 硝 酸 溶 液 制 成 每 1ml 分 别 含 铅 0ng、5ng、20ng、40ng、 
60ng、80ng 的 溶液 。 分 别 精 密 量 取 1ml， 精 密 加 含 1% 磷 酸 
二 氢 铵 和 0.2% 硝 酸 镁 的 溶液 0. 5ml， 混 名， 精密 吸取 20pl 
注 和 人 石墨 炉 原 子 化 器 ， 测 定 极 光度 ， 以 上 吸光 度 为 纵 坐 标 ， 浓 
度 为 横 坐 标 ， 绘 制 标准 曲线 。 

供 试 品 溶液 的 制备 A 法 取 供 试 品 粗 粉 0.5g， 精 密 
称 定 ， 置 聚 四 氟 乙 烯 消解 饶 内 ， 加 硝酸 3 一 5ml， 混 匀 ， 浸 
泡 过 夜 ， 盖 好 内 盖 ， 旋 紧 外 套 ， 置 适宜 的 微波 消解 炉 内 ， 进 
行 消解 ( 按 仪器 规定 的 消解 程序 操作 ) 。 消 解 完全 后 ， 取 消解 
内 铅 置 电热 板 上 缓 缓 加 热 至 红 棕 色 燕 气 挥 尽 ， 并 继续 缓 缓 浓 
缩 至 2 一 3ml， 放 冷 ， 用 水 转 人 25ml 量 瓶 中 ， 并 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 ， 即 得 。 同 法 同时 制备 试剂 空白 溶液 。 

B 法 取 供 试 品 粗 粉 jg， 精密 称 定 ， 置 凯 氏 烧瓶 中 ， 加 
硝酸 -高 气 酸 (4 : 1) 混 合 溶 液 5 一 10ml， 混 匀 ， 瓶 日 加 一 小 
漏斗 ， 漫 泡 过 夜 。 置 电热 板 上 加 热 消解 ， 保 持 微 沸 ， 若 变 棕 
黑色 ， 再 加 硝酸 -高 气 酸 (4 : 1) 混 合 溶液 适量 ， 持 续 加 热 至 
溶液 港 明 后 升 高 温度 ， 继 续 加 热 至 冒 浓 烟 ， 直 至 白 烟 散 尽 ， 
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消解 液 呈 无 色 透 明 或 略 带 黄 色 ， 放 冷 ， 转 人 50ml 量 瓶 中 ， 
用 2% 硝 酸 溶液 洗涤 容器 ， 洗 液 合并 于 量 瓶 中 ， 并 稀释 至 刻 
度 ， 扬 匀 ， 即 得 。 同 法 同时 制备 试剂 空白 溶液 。 

C 法 取 供 试 品 粗 粉 0. 5g， 精密 称 定 ， 置 瓷 卉 吉 中 ， 
于 电热 板 上 先 低温 炭化 至 无 烟 ， 移 人 高 温 炉 中 ， 于 500 尺 灰 
化 5 一 6 小 时 (车 个 别 灰 化 不 完全 ， 加 硝酸 适量 ， 于 电热 板 上 
低温 加 热 ， 反 复 多 次 直至 灰 化 完全 )， 取 出 冷却 ， 加 10% 确 
酸 溶液 5ml 使 溶解 ， 转 人 25ml 量 瓶 中 ， 用 水 洗 洪 容 器 ， 洗 
液 合并 于 量 瓶 中 ， 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 即 得 。 同 法 同时 制 
备 试剂 空白 溶液 。 

测定 法 ”精密 量 取 空 白 溶液 与 供 试 品 溶液 各 1ml， 精 密 
加 含 1% 磷 酸 二 氧 馈 和 0.2% 硝 酸 镁 的 溶液 0.5ml， 混 匀 ， 
精密 吸取 10 一 20pl， 照 标准 曲线 的 制备 项 下 方法 测定 吸光 
度 ， 从 标准 曲线 上 读 出 供 试 品 溶液 中 铅 (Pb) 的 含量 ， 计 算 ， 
即 得 。 

2. 名 的 测定 (石墨 炉 法 ) 

测定 条 件 ”参考 条 件 : 波长 228. 8nm, 干燥 温度 100~~ 
120C ， 持 续 20 秒 ; 灰 化 温度 300 一 500'C ， 持 续 20~25 秒 ， 
原子 化 温度 1500 一 1900"C ， 持 续 4 一 5 秒 。 

锅 标 准 贮备 液 的 制备 ”精密 量 取 锅 单元 素 标 准 溶液 适 
量 ， 用 2%% 硝 酸 溶液 稀释 ， 制 成 每 1ml 含 锅 (Cd) lpg 的 溶 
液 ， 即 得 (0 一 5C 贮 存 ) 。 

标准 曲线 的 制备 ”分别 精 密 量 取 锅 标 准 贮备 液 适量 ， 用 
2% 硝 酸 溶液 稀释 制 成 每 ml 分 别 含 锅 0ng、0. 8ng、2. 0ng、 
4. 0ng、6. 0ng、8. 0ng 的 溶液 。 分 别 精密 吸取 10pl， 注 入 石 
黑 炉 原子 化 器 ， 测 定 吸 光度 ， 以 吸光 度 为 纵 坐 标 ， 浓 度 为 横 
坐标 ， 绘 制 标 准 曲 线 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 同 铝 测定 项 下 供 试 品 溶液 的 制备 。 

测定 法 ”精密 吸取 空白 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10~20pl， 
照 标准 曲线 的 制备 项 下 方法 测定 吸光 度 ( 若 供 试 品 有 干扰 ， 
可 分 别 精密 量 取 标准 溶液 、 空 白 溶液 和 供 试 品 溶 液 各 lml， 
精密 加 含 1% 磷 酸 二 氢 铵 和 0.2% 硝 酸 镁 的 溶液 0.5ml， 混 
匀 ， 依 法 测定 ) ， 从 标准 曲线 上 读 出 供 试 品 溶液 中 锅 (Cd) 的 
含量 ， 计 算 ， 即 得 。 

3. 砷 的 测定 (氢化 物 法 ) 

测定 条 件 ”采用 适宜 的 氧化 物 发 生 装 置 ， 以 含 1% 砚 
氢化 钠 和 0. 3% 氧 氧化 钠 溶 液 ( 临 用 前 配制 ) 作 为 还 原 剂 ， 
盐酸 溶液 (1 一 100) 为 载 液 , 氮气 为 载 气 , 检测 波长 
为 193. 7nm。 

砷 标准 贮备 液 的 制备 ”精密 量 取 砷 单元 素 标 准 溶液 适 
量 ,， 用 2% 硝酸 溶液 稀释 ， 制 成 每 1ml 含 砷 (As)1pg 的 溶 
液 ， 即 得 (0~5C 贮 存 )。 

标准 曲线 的 制备 ”分 别 精 密 量 取 砷 标准 贮备 液 适 量 ， 用 
2% 硝 酸 溶液 稀释 制 成 每 lml 分别 会 砷 0ng、5ng、10ng、 
20ng、30ng、40ng 的 溶液 。 分 别 精密 量 取 10ml， 置 25ml 量 
瓶 中 ， 加 25%% 碘 化 钾 溶 液 ( 临 用 前 配制 )1ml， 播 匀 ， 加 10%% 
抗坏血酸 溶液 ( 临 用 前 配制 )lml， 播 匀 ， 用 盐酸 溶液 (20~> 
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100) 稀 释 至 刻度 ， 摇 名， 密 塞 ， 置 80C 水 浴 中 加 热 3 分 钟 ， 
取出 ， 放 冷 。 取 适量 ,吸入 氨 化 物 发 生 装 置 ， 测 定 吸收 值 ， 
以 峰 面 积 (或 吸光 度 ) 为 纵 坐 标 ， 浓 度 为 横 坐 标 ， 绘 制 标准 
曲线 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”向 铅 测 定 项 下 供 试 品 溶液 的 制备 中 
的 A 法 或 B 法 制备 。 

测定 法 ”精密 吸取 空白 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10ml， 照 
标准 曲线 的 制备 项 下 ， 自 “加 25% 砚 化 钾 溶 液 ( 临 用 前 配 
制 )1ml” 起 ， 依 法 测定 。 从 标准 曲线 上 读 出 供 试 品 溶液 中 砷 
(As) 的 含量 ， 计 算 ， 即 得 。 

4. 汞 的 测定 ( 冷 燕 气 吸收 法 ) 

测定 条 件 ”采用 适宜 的 氢化 物 发 生 装 置 ， 以 含 0.5% 确 
氢化 钠 和 0.1%% 氢 氧化 钠 的 溶液 ( 临 用 前 配制 ) 作 为 还 原 剂 ， 
盐酸 溶液 (1 一 100) 为 载 液 , 氮气 为 载 气 , 检测 波长 
为 253. 6nm。 

对 标准 贮备 液 的 制备 ”精密 量 取 汞 单元 素 标 准 溶液 适 
量 ， 用 2% 硝酸 溶液 稀释 ， 制 成 每 lml 含 尔 (Hg) 1pg 的 溶 
液 ， 即 得 (0~5C 迪 存 ) 。 

标准 曲线 的 制备 分 别 精密 量 取 和 于 标准 贮备 液 0ml、 
0. lml、0. 3ml、0. 5ml、0.7ml、0. 9ml， 置 50ml 量 瓶 中 ， 
加 20% 硫 酸 溶液 10ml、5%% 高 链 酸 钾 湾 液 0.5ml， 摇 匀 ， 滴 
加 5% 盐 酸 羟 胺 溶液 至 紫红 色 恰 消失 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 
勾 。 取 适量 ， 吸 入 氢化 物 发 生 装 置 ， 测 定 吸收 值 ， 以 峰 面 积 
(或 吸光 度 ) 为 纵 坐标 ， 浓 度 为 模 坐 标 ， 绘 制 标准 曲线 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”A 法 取 供 试 品 粗 粉 0.5g， 精 密 
称 定 ， 置 聚 四 氟 乙 烯 消解 饶 内 ， 加 硝酸 3~5ml， 混 匀 ， 漫 
泡 过 夜 ， 盖 好 内 盖 ， 旋 紧 外 套 ， 置 适宜 的 微波 消解 炉 内 进行 
消解 ( 按 仪器 规定 的 消解 程序 操作 )。 消 解 完全 后 ， 取 消解 内 
饶 置 电热 板 上 ， 于 120 缓 缓 加 热 至 红 棕 色 蒸 气 挥 尽 ， 并 继 
续 浓 缩 至 2~3ml， 放 冷 ， 加 20% 硫 酸 溶 液 2ml、5%% 高 锰 酸 
钾 溶 液 0. 5ml， 扬 匀 ， 滴 加 5% 盐 酸 羟 胺 溶液 至 紫红 色 恰 消 
失 ， 转 人 10ml 量 瓶 中 ， 用 水 洗涤 容器 ， 洗 液 合 并 于 量 瓶 中 ， 
并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 必 要 时 离心 ， 取 上 清 液 ， 即 得 。 同 法 
同时 制备 试剂 空白 溶液 。 

B 法 取 供 试 品 粗 粉 1， 精密 称 定 ， 置 凯 氏 烧瓶 中 ， 加 
硝酸 -高 氢 酸 (4 : 1) 混 合 溶 液 5 一 10ml， 混 匀 ， 瓶 口 加 一 小 
漏斗 ， 漫 泡 过 夜 ， 置 电热 板 上 ， 于 120~~140 必 加 热 消 解 4 一 
8 小 时 (必要 时 延长 消解 时 间 ， 至 消解 完全 ) ， 放 冷 ， 加 20% 
硫酸 溶液 ml]、5% 高 锰 酸 钾 溶 液 0. 5ml， 扬 匀 ， 滴 加 5%% 盐 
酸 产 胺 溶液 至 紫红 色 恰 消失 ， 转 人 25ml 量 瓶 中 ， 用 水 洗涤 
容器 ， 洗 液 合并 于 量 瓶 中 ， 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 必 要 时 离 
心 ,， 取 上 清 液 ， 即 得 。 同 法 同时 制备 试剂 空白 溶液 。 

测定 法 ”精密 吸取 空白 溶液 与 供 试 品 溶液 适量 ， 照 标准 
曲线 制备 项 下 的 方法 测定 。 从 标准 曲线 上 读 出 供 试 品 溶液 中 
汞 (Hg) 的 含量 计算， 即 得 。 

5. 铜 的 测定 (火焰 法 ) 

测定 条 件 ”检测 波长 为 324. 7nm， 采用 空气 - 乙 燃 火焰 ， 
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必要 时 进行 背景 校正 。 

铜 标准 贮备 液 的 制备 ”精密 量 取 铜 单元 素 标准 溶液 适 
量 ， 用 2%% 硝 酸 溶液 稀释 ， 制 成 每 1ml 含 铜 (Cu)10peg 的 溶 
液 ， 即 得 (0 一 5 贮存 ) 。 

标准 曲线 的 制备 ”分 别 精密 量 取 铜 标准 贮备 液 适量 ， 用 
2% 硝 酸 溶液 制 成 每 1ml 分 别 含 铜 0pg、0. 05pg、0. 2pg、 
0. 4pg、0. 6pg、90. 8pg 的 溶液 。 依 次 喷 和 火焰， 测定 吸光 
度 ， 以 吸光 度 为 纵 坐 标 ， 浓 度 为 横 坐 标 ， 绘 制 标 准 曲 线 。 

供 试 品 溶 液 的 制备 ” 同 铅 测定 项 下 供 试 品 溶液 的 制备 。 

测定 法 ”精密 吸取 空白 溶液 与 供 试 品 溶液 适量 ， 照 标准 
曲线 的 制备 项 下 的 方法 测定 。 从 标准 曲线 上 读 出 供 试 品 溶液 
中 铜 (Cu) 的 含量 ， 计 算 ， 即 得 。 

二 、 电 感 耦合 等 离子 体质 谱 法 

本 法 系 采 用 电感 耦合 等 离子 体质 谱 仪 测定 中 药 中 的 铅 、 
砷 、 锅 、 尔 、 铜 ， 所 用 仪器 应 符合 使 用 要 求 ( 通 则 0412) 。 

标准 品 贮 备 溶液 的 制备 分别 精密 量 取 铝 、 砷 、 锅 、 
汞 、 铜 单元 素 标准 溶液 适量 ， 用 10% 硝 酸 溶液 稀释 制 成 每 
1ml 分 别 含 铅 、 砷 、 锅 、 尔 、 铜 为 1kg、0. 5ng、1pg、1pg、 
10ng 的 溶液 ， 即 得 。 

标准 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 铅 、 砷 、 锅 、 铀 标准 品 贮 
备 液 适量 ， 用 10% 硝 酸 溶 液 稀 释 制 成 每 Iml 含 铅 、 砷 0ng、 
lng、5ng、10ng、20ng， 含 锅 0ng、0.5ng、2.5ng、5ng、 
10ng， 含 铜 0ng、50ng、100ng、200ng、500ng 的 系列 浓度 
混合 溶液 。 另 精密 量 取 汞 标准 品 贮备 液 适量 ,用 10% 硝 酸 
溶液 稀释 制 成 每 1ml 分 别 含 孙 0ng、0. 2ng、0. 5ng、1ng、 
2ng、5ng 的 溶液 ， 本 液 应 临 用 配制 。 

内 标 溶液 的 制备 ”精密 量 取 钞 、 钢 、 镁 单元 素 标准 溶液 
适量 ， 用 水 稀释 制 成 每 1ml 各 含 1kg 的 混合 溶液 ， 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 供 试 品 于 60C 干燥 2 小 时 ， 粉 
碎 成 粗 粉 ， 取 约 0.5g， 精 密 称 定 ， 置 耐 压 耐 高 温 微波 消解 
铅 中 ， 加 硝酸 5 一 10ml( 如 果 反 应 剧烈 ， 放 置 至 反应 停止 ) 。 
密闭 并 按 各 微波 消解 仪 的 相应 要 求 及 一 定 的 消解 程序 进行 消 
解 。 消 解 完 全 后 ， 消 解 液 冷 却 至 60C 以 下 ， 取 出 消解 饶 ， 
放 冷 ， 将 消解 液 转 人 50ml 量 瓶 中 ， 用 少量 水 洗涤 消解 饶 3 
次 ， 洗 液 合 并 于 量 瓶 中 ， 加 入 金 单元 素 标准 溶液 (lpg/ml) 
200L41， 用 水 稀释 至 刻度 ， 扬 匀 ， 即 得 (如 有 少量 沉淀 ， 必 要 
时 可 离心 分 取 上 清 液 )。 

除 不 加 金 单元 素 标 准 溶 液 外 ， 余 同 法 制备 试剂 空白 
溶液 。 

测定 法 ”测定 时 选取 的 则 位 素 为 "Cu “As Cd Heg 
和 ”Pb， 其 中 “Cu、”As 以 ”Ge 作为 内 标 ,'* Cd 以 WIn 作为 
内 标 ,””Hg、*”*Pb 以 ”Bi 作为 内 标 ， 并 根据 不 同 仪器 的 要 求 
选用 适宜 校正 方程 对 测定 的 元 素 进 行 校 正 。 

仪器 的 内 标 进 样 管 在 仪器 分 析 工 作 过 程 中 始终 插入 内 标 
溶液 中 ， 依 次 将 仪器 的 样品 管 持 入 各 个 浓度 的 标准 品 溶液 中 
进行 测定 (浓度 依次 递增 )， 以 测量 值 (3 次 读数 的 平均 值 ) 为 
纵 坐 标 ， 浓 度 为 横 坐 标 ， 绘 制 标准 曲线 。 将 仪器 的 样品 管 播 
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入 供 试 品 溶液 中 ， 测 定 ， 取 3 次 读数 的 平均 值 。 从 标准 曲线 
上 计算 得 相应 的 浓度 。 

在 同样 的 分 析 条 件 下 进行 空白 试验 ， 根 据 仪器 说 明 书 的 
要 求 扣除 空白 干扰 。 
2322 ” 汞 和 砷 元 素 形 态 及 其 价 态 测 定 法 

本 法 系 采 用 高 效 液 相 色谱 -电感 看 合 等 离子 质谱 法 测定 
供 试 品 中 汞 或 砷 元 素 形 态 及 其 价 态 。 

由 于 元 素 形 态 及 其 价 态 分 析 的 前 处 理 方法 与 样品 密切 相 
关 ， 供 试 品 溶液 的 制备 方法 如 有 特殊 要 求 应 在 品种 项 下 进行 
规定 。 

一 、 冬 元 素 形 态 及 其 价 态 测定 法 

照 高 效 液 相 色谱 法 -电感 耦合 等 离子 体质 谱 测定 法 (通则 
0412) 测 定 。 

色谱 、 质 谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 
合 硅胶 为 填充 剂 ;， 以 甲醇 -0.01mol/L 乙酸 贸 溶 液 ( 含 0.12% 
L- 半 胱 氨 酸 ， 氮 水 调节 pH 值 至 7.5)(8 : 92) 为 流动 相 ; 流 
速 为 1. 0ml/min。 以 同 轴 雾 化 器 的 电感 耦合 等 离子 体质 谱 
( 具 碰 扩 反 应 池 ) 进 行 检测 ;测定 时 选取 的 同位 素 为 2 Hg， 
根据 干扰 情况 选择 正常 模式 或 碰撞 池 反 应 模式 。3 种 不 同形 
态 汞 的 分 离 度 应 大 于 1. 5。 


汞 元 素 形 态 及 价 态 示意 图 
1. 气 化 和 (二 价 汞 ); 2. 甲 基 汞 ; 3. 乙 基 汞 


对 照 品 贮备 溶液 的 制备 ”分 别 取 握 化 冬 、 甲 基 末 、 乙 基 
汞 对 照 品 适量 ， 精 密 称 定 ， 加 8 甲醇 制 成 每 lml 各 含 
100ng( 均 以 汞 计 ) 的 溶液 ， 即 得 。 

标准 曲线 溶液 的 制备 ”精密 吸取 对 照 品 贮备 溶液 适量 ， 
加 8%% 甲 醇 分 别 制 成 每 lml 各 含 0.5ng、lng、5ng、10ng、 
20ng( 均 以 汞 计 ) 系 列 浓度 的 溶液 ， 即 得 。 

供 试 品 溶 液 的 制备 ” 除 另 有 规定 外 ， 取 供 试 品 适量 ， 精 
密 称 定 ， 加 人 工 胃 液 或 人 工 肠 液 适量 ， 置 37C 水 浴 中 超声 
处 理 适 当时 间 ， 播 义 ， 取 适量 ， 静 置 约 24 小 时 ， 吸 取 中 层 
溶液 适量 ， 用 微 孔 滤 膜 (10pm) 滤 过 ， 精 密 量 取 续 滤 液 适量 ， 
用 0.125mol/L 盐酸 溶液 稀释 至 一 定 体积 ， 即 得 。 同 法 制备 
空白 溶液 。 

测定 法 ”分别 吸取 系列 标准 曲线 溶液 和 供 试 品 溶液 各 
20~100pl， 注 入 液 相 色谱 仪 ， 测 定 。 以 系列 标准 曲线 溶液 
中 不 同形 态 汞 或 价 态 乘 的 峰 面 积 为 纵 坐 标 ， 浓 度 为 模 坐 标 ， 
绘制 标准 曲线 ， 计 算 供 试 品 溶液 中 不 同形 态 或 价 态 乘 的 含 
量 ， 即 得 。 


2322 ” 乘 和 砷 元 素 形态 及 其 价 态 测定 法 


二 、 砷 形态 及 其 价 态 测定 法 

照 高 效 液 相 色谱 法 -电感 耦合 等 离子 体质 谱 测 定 法 (通则 
0412) 测 定 。 

色谱 、 质 谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 聚 葵 乙 烯 -二 乙 
烯 基 薄 共聚 物 载体 键 合 三 甲 基 贸 阴离子 交换 材料 或 相当 的 材 
料 为 填充 剂 (250mmX4. Imm; 10pm); 以 0.025mol/L 磷酸 
二 氢 儿 溶液 (氨水 调节 pH 值 至 8.0) 为 流动 相 A， 以 水 为 流 
动 相 B， 按 下 表 进 行 梯度 洗 脱 ; 流速 为 1. 0ml/min。 以 具 同 
轴 雾 化 器 的 电感 耦合 等 离子 体质 谱 进行 检测 ;测定 时 选取 的 
同位 素 为 “As， 选 择 碰撞 池 反 应 模式 或 根据 不 同 仪器 的 要 求 
选用 适宜 校正 方程 进行 校正 。 


流动 相 BC(%) 
100—>0 


流动 相 A(%) 
0 一 100 


时 间 ( 分 钟 ) 
0~15 
15~20 


100 一 0 0~>100 


20 一 25 0 100 


6 种 不 同形 态 砷 的 分 离 度 应 符合 要 求 ， 其 中 砷 胆 碱 、 砷 
甜菜 碱 和 亚 砷 酸 的 分 离 度 应 不 小 于 1. 0。 


砷 元 素 形 态 及 价 态 示意 图 
1. 砷 胆 碱 ; 2. 砷 甜菜 碱 ; 3. 亚 砷 酸 (三 价 砷 ) 
4. 二 甲 基 砷 ; 5. 一 甲 基 砷 ;6. 砷 酸 (五 价 砷 ) 


对 照 品 贮备 溶液 的 制备 ”分 别 取 亚 砷 酸 、 砷 酸 、 一 甲 基 
砷 、 二 甲 基 砷 、 砷 胆 碱 、 砷 甜菜 碱 对 照 品 适 量 ， 精 密 称 定 ， 
加 水 制 成 每 lml 各 含 2.0ng( 均 以 砷 计 ) 的 对 照 品 溶液 ， 
即 得 。 

标准 曲线 溶液 的 制备 ”精密 吸取 对 照 品 贮备 溶液 适量 ， 
加 0.02molML 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 溶 液 制 成 每 1ml 各 含 1ng、 
5ng、20ng、50ng、100ng、200ng、500ng( 均 以 砷 计 ) 系 列 浓 
度 的 溶液 ， 摇 匀 ， 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 除 另 有 规定 外 ， 取 供 试 品 适量 ， 精 
密 称 定 ， 加 人 工 肠 液 适 量 ， 置 37 仿 水浴 中 超声 处 理 适当 时 
间 ， 播 匀 ， 取 适量 ， 静 置 约 24 小 时 ， 吸 取 中 层 溶 液 适 量 ， 
用 微 孔 滤 膜 (10um) 滤 过 ,精密 量 取 续 滤 液 适 量 ， 用 
0. 02mol/L 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 溶液 稀释 至 一 定 体 积 ， 播 匀 ， 
即 得 。 同 法 制备 空白 溶液 。 

测定 法 ”分别 吸取 系列 标准 曲线 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
20 一 100kl， 注 人 液 相 色谱 仪 ， 测 定 。 以 系列 标准 曲线 溶液 
不 同形 态 或 价 态 砷 的 峰 面 积 为 纵 坐标 ， 浓 度 为 模 坐 标 ， 绘 制 
标准 曲线 ， 计 算 供 试 品 溶液 中 不 同形 态 或 价 态 砷 的 含量 ， 
即 得 。 


* 207 。 


2331 二 氧化 硫 残 留 量 测定 法 

【附注 】 

(1) 所 用 玻璃 器 中 使 用 前 均 需 以 20% 硝酸 溶液 (V/V) 浸 
泡 24 小 时 或 其 他 适宜 方法 进行 处 理 ， 避 免 干 扰 。 

(2) 本 法 系 汞 和 砷 元 率 形 态 及 其 价 态 的 通用 性 测定 方法 ， 
在 满足 系统 适用 性 的 条 件 下 ， 并 非 每 次 测定 均 需 配 制 3 种 汞 
或 6 种 砷 的 形态 及 其 价 态 系列 标准 曲线 溶液 ， 可 根据 实际 情 
况 仅 配制 需要 分 析 的 汞 或 砷 形态 及 其 价 态 的 系列 标准 曲线 
溶液 。 

(3) 进 行 对 元 素 形态 及 其 价 态 分 析 时 ， 由 于 色谱 柱 中 暴 
露 的 未 完全 封 端 硅 羟基 对 Hg 的 影响 ， 导 致 色谱 柱 柱 效 损 
失 较 快 。 建 议 采 用 封 端 覆 盖 率 较 高 的 色谱 柱 ， 且 必要 时 ， 在 
一 定 进 样 间隔 ， 以 采用 闪 切 换 技术 以 高 比例 有 机 相 冲 洗 色谱 
柱 后 再 继续 分 析 。 

(4) 供 试 品 中 汞 或 砷 形态 或 价 态 的 限量 应 符合 各 品种 项 
下 的 规定 。 

2331 二 氧化 硫 残留 量 测定 法 

本 法 系 用 酸 碱 滴定 法 、 气 相 色 谱 法 、 离 子 色 谱 法 分 别 作 
为 第 一 法 、 第 二 法 、 第 三 法 测定 经 硫黄 承 蒸 处 理 过 的 药材 或 
饮片 中 二 氧化 硫 的 残留 量 。 可 根据 具体 品种 情况 选择 适宜 方 
法 进行 二 氧化 硫 残 留 量 测定 。 

第 一 法 ( 酸 碱 滴定 法 ) 

本 方法 系 将 中 药材 以 蒸馏 法 进行 处 理 ， 样 品 中 的 亚 硫 
酸 盐 系 列 物质 加 酸 处 理 后 转化 为 二 氧化 硫 后 ， 随 氮气 流 带 
入 到 含有 双氧水 的 吸收 瓶 中 ， 双 氧 水 将 其 氧化 为 硫酸 根 离 
子 ， 采 用 酸 碱 滴定 法 测定 ， 计 算 药 材 及 饮片 中 的 二 氧化 硫 
残留 量 。 

仪器 装置 ”如 图 1。A 为 1000ml 两 颈 圆 底 烧 瓶 ; B 为 竖 
式 回流 冷凝 管 ; C 为 ( 带 刻 度 ) 分 液 漏斗 ; D 为 连接 氮气 流入 
口 ; EE 为 二 氧化 硫 气体 导出 口 。 另 配 磁 力 搅拌 器 、 电 热 套 、 
氮气 源 及 气体 流量 计 。 


SR 


2 国产 19 标 准 磨 口 


国产 29 标 准 磨 口 


图 1 酸 碱 滴定 法 蒸馏 仪器 装置 
， 208 ， 


尊 再 2 关 
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测定 法 ”到 药 材 或 饮片 细 粉 约 10g( 如 二 氧化 硫 残 留 量 
较 高 ， 超 过 1000mg/kg， 可 适当 减少 取样 量 ， 但 应 不 少 于 
5g)， 精 密 称 定 ， 置 两 颈 圆 底 烧瓶 中 ， 加 水 300 一 400ml。 
打开 回流 冷凝 管 开关 给 水 ， 将 冷凝 管 的 上 端 王 口 处 连接 一 
橡胶 导 气 管 置 于 100ml 锥 形 瓶 底部 。 锥 形 瓶 内 加 入 3% 过 
氧化 握 溶 液 50ml 作为 吸收 液 (橡胶 导 气 管 的 末端 应 在 吸收 
液 液 面 以 下 ) 。 使 用 前 ， 在 吸收 液 中 加 入 3 滴 甲 基 红 乙醇 溶 
液 指示 剂 (2. 5mg/mD ， 并 用 0. 01mol/L 氢 氧 化 钠 滴定 液 滴 
定 至 黄色 ( 即 终点 ; 如 果 超 过 终点 ， 则 应 舍弃 该 吸收 溶 
液 )。 开 通 氮 气 ， 使 用 流量 计 调节 气体 流量 至 约 0.2L/min; 
打开 分 液 漏斗 C 的 活塞 ,使 盐酸 溶液 (6mol/L)10ml 流入 蒸 
馆 瓶 ， 立 即 加 热 两 颈 烧 瓶 内 的 溶液 至 沸 ， 并 保持 微 沸 ， 烧 瓶 
内 的 水 沸腾 1. 5 小 时 后 ,停止 加 热 。 吸 收 液 放 冷 后 ， 置 于 磁 
力 搅拌 器 上 不 断 搅拌 ， 用 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (0. 01mol/L) 滴 
定 ， 至 黄色 持续 时 间 20 秒 不 褪 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 实 
验 校正 。 


照 下 式 计算 ， 
供 试 品 中 二 氧化 硫 残 留 量 (ye/@) 一 < 一 X5032<10- 


式 中 4 为 供 试 品 溶液 消耗 氢 氧 化 钠 滴定 液 的 体积 ，ml; 
B 为 空白 消耗 氢 氧 化 钠 滴定 液 的 体积 ，ml; 
< 为 氧气 化 钠 滴定 液 摩尔 浓度 ，mol/L 
0. 032 为 1Iml 氢 氧 化 钠 滴定 液 (Imol/L) 相 当 的 二 氧化 
硫 的 质量 ，g; 
W 为 供 试 品 的 重量 ，g。 
第 二 法 (气相 色谱 法 ) 
本 法 系 用 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 药材 及 饮片 中 的 
二 氧化 硫 残留 量 。 
色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 采用 GS-GasPro 键 合 硅 
胶 多 孔 层 开口 管 色谱 柱 ( 如 GS-GasPro， 柱 长 30m， 柱 内 径 
0. 32mm) 或 等 效 柱 ， 热 导 检 测 器 ， 检 测 器 温度 为 250C 。 程 
序 升温 : 初始 50'C，, 保持 2 分 钟 ， 以 每 分 钟 20C 升 至 
200'C ,保持 2 分 钟 。 进 样 口 温度 为 200C， 载 气 为 氮气 ， 
流速 为 每 分 钟 2. 0ml。 顶 空 进 样 ， 采 用 气 密 针 模 式 ( 气 密 针 
温度 为 105'C ) 的 顶 空 进 样 ， 顶 空 瓶 的 平衡 温度 为 80C， 平 
衡 时 间 均 为 10 分 钟 。 系 统 适用 性 试验 应 符合 气相 色谱 法 
要 求 。 
对 巾 品 溶液 的 制备 ”精密 称 取 亚 硫酸 钠 对 照 品 500mg， 
置 10ml 量 瓶 中 ， 加 入 含 0.5% 甘 露 醇和 0.1% 乙 二 胺 四 乙 
酸 二 钠 的 混合 溶液 溶解 ， 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 制 成 每 
lml 含 亚硫酸钠 50. 0mg 的 对 照 品 贮备 溶液 。 分 别 精密 量 取 
对 照 品 贮备 溶液 0.1ml、0.2ml、0.4ml、lml、2ml,， 置 
10ml 量 瓶 中 ， 用 含 0. 5% 甘 圳 醇和 0.1% 乙 二 胺 四 乙酸 二 
钠 的 溶液 分 别 稀释 成 每 1ml 含 亚 硫酸 钠 0. 5mg、1lmg、 
2mg、5mg、10mg 的 对 照 品 溶液 。 
分 别 准确 称 取 lg 氧化 钠 和 lg 固体 石蜡 (熔点 52 一 
56%C) 于 20ml 顶 空 进 样 瓶 中 ， 精 密 加 入 2molL 盐酸 溶液 
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2ml， 将 顶 空 瓶 置 于 60C 水 浴 中 ， 待 固体 石 螨 全 部 溶解 后 取 
出 ， 放 冷 至 室温 使 固体 石蜡 凝固 密封 于 酸 液 层 之 上 (必要 时 
用 空气 吹 去 瓶 壁 上 冷凝 的 酸 雾 ); 分 别 精 密 量 取 上 述 
0.5mg/ml、lmg/ml、2mg/ml、5mg/ml、10mg/ml 的 对 照 
品 溶液 各 100p1 置 于 石蜡 层 上 方 ， 密 封 ， 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”分 别 准 确 称 取 1g 氢化 钠 和 lg 固体 
石蜡 (熔点 52 ~ 56C) 于 20ml 顶 空 进 样 瓶 中 ， 精 密 加 入 
2mol/L 盐酸 溶液 2ml， 将 顶 空 瓶 置 于 60C 水 浴 中 ， 待 国体 
石蜡 全 部 溶解 后 取出 ， 放 冷 至 室温 使 固体 石蜡 重新 凝固 ， 取 
样品 细 粉 约 0.2g5， 精 密 称 定 ， 置 于 石 螨 层 上 方 ， 加 入 含 
0.5%% 甘 露 醇和 0.1% 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 的 混合 溶液 100p1， 
密封 ， 即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 经 平衡 后 的 对 照 品 溶液 和 供 试 品 
溶液 顶 空 瓶 气体 1ml， 注 入 气相 色 谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 。 按 外 
标 工作 曲线 法 定量 ， 计 算 样 品 中 亚 硫 酸 根 含量 ， 测 得 结果 乘 
以 0.5079， 即 为 二 氧化 硫 含量 。 

第 三 法 (离子 色谱 法 ) 

本 方法 将 中 药材 以 水 蒸气 蒸 馅 法 进行 处 理 ， 样 品 中 的 亚 
硫酸 盐 系 列 物质 加 酸 处 理 后 转化 为 二 氧化 硫 ， 随 水 蒸气 燕 
饮 ， 并 被 双氧水 吸收 、 氧 化 为 硫酸 根 离 子 后 ， 采 用 离子 色谱 
法 (通则 0513) 检 测 ， 并 计算 药材 及 饮片 中 的 二 氧化 硫 残 
留 量 。 


图 2 离子 色谱 法 水 蒸气 燕 饮 装置 
A 为 两 颈 烧 瓶 ，B 为 接收 瓶 ; C 为 圆 底 烧瓶 ，; DD 为 直 形 长 玻璃 管 


仪器 装置 ”离子 色谱 法 水 蒸气 蒸 馅 装置 如 图 2。 蒸 馅 部 
分 装置 需 订 做 ， 另 配 电 热 套 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 采用 离子 色谱 法 。 色 谱 柱 
采用 以 烷 醇 季 锐 为 功能 基 的 乙 基 乙烯 基 共 -二 乙烯 基 茶 聚合 
物 树脂 作为 填料 的 阴离子 交换 柱 ( 如 AS 11-HC，250mm X 
4mm) 或 等 效 柱 ， 保 护 柱 使 用 相同 填料 的 阴离子 交换 柱 ( 如 
AG 11-HC，50mmX4mm)， 洗 脱 液 为 20mmol/L 氢气 化 钾 
溶液 (由 自动 洗 脱 液 发 生 器 产生 ); 若 无 自 动 洗 脱 液 发 生 器 ， 
洗 脱 液 采 用 终 浓 度 为 3.2mmol/L NasCO;，1.0mmol/L 
NaHCO; 的 混合 溶液 ; 流速 为 1ml/min， 柱 温 为 30'C 。 阴 高 
子 抑制 器 和 电导 检测 器 。 系 统 适用 性 试验 应 符合 离子 色谱 法 
要 求 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 硫 酸根 标准 溶液 ， 加 水 制 成 每 
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lml 分 别 含 硫酸 根 lgg/ml、5pg/ml、20pg/ml、50pg/ml、 
100pg/ml、200pg/ml 的 溶液 ， 各 进 样 10n1， 绘 制 标准 曲线 。 

供 试 品 溶液 的 制备 取 供 试 品 粗 粉 5 一 10g( 不 少 于 
5g)， 精 密 称 定 ， 置 瓶 A( 两 颈 烧瓶 ) 中 ， 加 水 50ml， 振 
扬 ， 使 分 散 均 匀 ， 接 通 水 蒸气 燕 馅 瓶 C。 吸 收 瓶 BC(100ml 
纳 氏 比 色 管 或 量 瓶 ) 中 加 入 3% 过 氧化 氢 湾 液 20ml 作为 
吸收 液 ， 吸 收 管 下 端 插 入 吸收 液 液 面 以 下 。A 瓶 中 沿 瓶 
壁 加 入 5ml 盐酸 ,迅速 密 塞 ,开始 燕 馆 ,保持 C 瓶 沸腾 
并 调整 蒸 馅 火力， 使 吸收 管 端的 馅 出 液 的 流出 速率 约 为 
2ml/min。 燕 饮 至 瓶 B 中 溶液 总 体积 约 为 95ml( 时 间 30 一 
40 分 钟 )， 用 水 洗涤 尾 接 管 并 将 其 转移 至 吸收 瓶 中 ， 并 
稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 放 置 1 小 时 后 ， 以 微 孔 滤 膜 滤 过 ， 
即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 相应 的 对 照 品 溶液 和 供 试 品 溶液 
各 10p1l， 进 样 ， 测 定 ， 计 算 样 品 中 硫酸 根 含量 ,按照 (SO,/ 
SO4 二 0. 6669) 计 算 样品 中 二 氧化 硫 的 含量 。 
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本 方法 系 用 气相 色谱 法 (通则 0521) 和 质谱 法 (通则 
0431) 测 定 药材 、 饮 片 及 制剂 中 部 分 农药 残留 量 。 除 另 有 规 
定 外 ， 按 下 列 方法 测定 。 

第 一 法 ”有 机 毛 类 农药 残留 量 测定 法 -色谱 法 

1. 9 种 有 机 氮 类 农药 残留 量 测定 法 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 (14%- 氰 两 基 - 苯 基 ) 甲 
基 聚 硅 氧 烷 或 (5% 苯 基 ) 甲 基 聚 硅 氧 烷 为 固定 液 的 弹性 石 
英 毛 细 管 柱 (30mX0. 32mmX0.25pm) ,2 NECD 电子 捕获 
检测 器 。 进 样 口 温度 230C ， 检 测 器 温度 300'C ， 不 分 流 进 
样 。 程 序 升温 : 初始 100C ， 每 分 钟 10C 升 至 220C， 每 
分 钟 8SC 升 至 250C ， 保 持 10 分 钟 。 理 论 板 数 按 a-BHC 蜂 
计算 应 不 低 于 1X10*， 两 个 相 邻 色谱 峰 的 分 离 度 应 大 
于 1,5。 

对 照 品 贮备 溶液 的 制备 ”精密 称 取 六 六 六 (BHC) (oe 
BHC, BBHC，yBHC，6-BHC)、 滴 滴 涕 (DDT) (p, pp 
DDE，p,p'-DDD， o,p'-DDT，p,p'-DDT) 及 五 握 硝 基 茶 
(PCNB) 农 药 对 照 品 适量 ， 用 石油 配 (60~~90%C ) 分 别 制 成 每 
lml 约 含 4 一 5pg 的 溶液 ， 即 得 ，。 

混合 对 照 品 贮备 溶液 的 制备 ”精密 量 取 上 述 各 对 照 品 贮 
备 液 0. 5ml， 置 10ml 量 瓶 中 ， 用 石油 醚 (60 一 90C ) 稀 释 至 
刻度 ， 摇 匀 ， 即 得 。 

混合 对 照 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 上 述 混合 对 照 品 贮备 
液 ， 用 石油 醚 (60 一 90Y ) 制 成 每 1L 分 别 含 0ng、lpg、S5pg、 
10ng、50kg、100pkg、250pg 的 溶液 ， 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”药材 或 饮片 ” 取 供 试 品 ， 粉 碎 成 粉 
末 ( 过 三 号 利 )， 取 约 2g， 精 密 称 定 ， 置 100ml 具 塞 锥 形 瓶 
中 ， 加 水 20ml 浸泡 过 夜 ， 精 密 加 丙酮 40ml， 称 定 重量 ， 超 
声 处 理 30 分 钟 ， 放 冷 ， 再 称 定 重量 ， 用 丙酮 补足 减 失 的 重 
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量 ， 再 加 氧化 钠 约 6g， 精 密 加 二 氰 甲烷 30ml， 称 定 重 量 ， 
超声 15 分 钟 ， 再 称 定 重量 ， 用 二 毛 甲 烷 补 足 减 失 的 重量 ， 
项 置 (使 分 层 ) ， 将 有 机 相 迅 速 移 人 装 有 适量 无 水 硫酸 钠 的 
100ml 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 放置 4 小 时 。 精 密 量 取 35ml， 于 
40C 水 浴 上 减 压 浓 缩 至近 于 ， 加 少量 石油 酶 (60 一 90C ) 如 前 
反复 操作 至 二 氯 甲 烷 及 丙酮 除 净 ， 用 石油 醚 (60 一 90Y ) 溶解 
并 转移 至 10ml 具 塞 刻度 离心 管 中 ， 加 石油 醚 (60 一 90C ) 精 
密 稀释 至 5ml， 小 心 加 入 硫酸 1ml， 振 摇 1 分 钟 ， 离 心 (3000 
转 /分 钟 )10 分 钟 ， 精 密 量 取 上 清 液 2ml， 置 具 刻 度 的 浓缩 瓶 
( 见 图 ) 中 ， 连 接 旋转 蒸发 器 ，40C 下 (或 用 氮气 ) 将 溶液 浓缩 
至 适量 ， 精 密 稀释 至 1Iml， 即 得 。 


图 刻度 浓缩 瓶 


制剂 ” 取 供 试 品 ， 研 成 细 粉 ( 蜜 丸 切 碎 ， 液 体 直接 量 
取 )， 精 密 称 取 适 量 ( 相 当 于 药材 2g)， 以 下 按 上 述 供 试 品 溶 
液 制 备 法 制备 ， 即 得 供 试 品 溶液 。 

测定 法 ”分 别 精密 吸取 供 试 品 溶液 和 与 之 相对 应 浓度 的 
混合 对 照 品 溶液 各 lxl， 注 和 气相 色谱 仪 ， 按 外 标 法 计算 供 
试 品 中 9 种 有 机 和 氧 农药 残留 量 。 

2， 22 种 有 机 气 类 农药 残留 量 测定 法 

色谱 条 件 及 系统 适用 性 试验 ”分 析 柱 ， 以 50% 茶 基 
50% 二 甲 基 聚 硅 氧 烷 为 固定 液 的 弹性 石英 毛细 管 柱 (30m X 
0. 25mmX0.25pm)， 验 证 柱 : 以 100% 二 甲 基 聚 硅 氧 烷 为 
固定 液 的 弹性 石英 毛细 管 柱 (30mX 0.25mm X 0.25pm)， 
2 NiFECD 电子 捕获 检测 器 。 进 样 口 温 度 240'C， 检 测 器 温 
度 300C,， 不 分 流 进 样 ， 流 速 为 恒 压 模式 (初始 流速 为 
1. 3ml/min) 。 程 序 升温 : 初始 70C， 保 持 1 分 钟 ， 每 分 钟 
10C 升 至 180C， 保 持 5 分 钟 ， 再 以 每 分 钟 5C 升 至 
220'C ， 最 后 以 每 分 钟 100 避 升 至 280C， 保 持 8 分 钟 。 理 
论 板 数 按 a-BHC 计算 应 不 低 于 1X10* ， 两 个 相 邻 色谱 峰 的 
分 离 度 应 大 于 1. 5。 

对 照 品 贮备 溶液 的 制备 。 精密 称 取 表 1 中 农药 对 照 品 
适量 ， 用 异 辛 烷 分别 制 成 如 表 1 中 浓度 ， 即 得 。 

混合 对 照 品 贮备 溶液 的 制备 ”精密 量 取 上 述 对 照 品 贮备 
溶液 各 lml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 异 辛 烷 稀 释 至 刻度 ， 摇 
匀 ， 即 得 。 “ 
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混合 对 照 品 溶 液 的 制备 ”分 别 精密 量 取 上 述 混合 对 照 品 
贮备 溶液 ， 用 蜡 辛 烷 制 成 每 1L 分 别 含 10pg、20pg、50pg、 
100pg、200pg、500pg 的 溶液 ， 即 得 (其 中 8 六 六 六 、 异 狄 
氏 剂 、p,p - 滴 滴 湾 、o,p -滴滴涕 每 1L 分 别 含 20ng、40pg、 
100pg、200Ppg、400pg、1000pg) 。 

供 试 品 溶液 的 制备 取 供 试 品 ， 粉 碎 成 粉末 (过 三 号 
筛 )， 取 约 1. 5g， 精 密 称 定 ， 置 于 50ml 聚 茶 乙烯 具 窄 离心 
管 中 ， 加 入 水 10ml， 混 匀 ， 放置 2 小 时 ， 精 密 加 入 乙 及 
15ml， 剧 烈 振 播 提取 1 分 钟 ， 再 加 入 预先 称 好 的 无 水 硫酸 镁 
4g 与 氧化 钠 lg 的 混合 粉末 ， 再 次 剧烈 振 播 1 分 钟 后 ， 离 心 
(4000 转 / 分 钟 )1 分 钟 。 精 密 吸 取 上 清 液 10ml1，40YC 减 压 浓 
缩 至 近 干 ， 用 环 已 烷 - 乙 酸 乙 酯 (1 : 1) 混 合 溶液 分 次 转移 至 
10ml 量 瓶 中 ， 加 环 已 烷 -乙酸 乙 酯 (1 : 1) 混 合 溶液 至 刻度 ， 
摇 匀 ， 转 移 至 预先 加 入 lg 无 水 硫酸 钠 的 离心 管 中 ， 振 摇 ， 
放置 1 小 时 ， 离 心 (必要 时 滤 过 )， 取 上 清 液 5ml 过 凝 胶 渗透 
色谱 柱 (400mm X 25mm， 内 装 BIO-Beads S-X3 填料 ; 以 环 
己 烷 -乙酸 乙 酯 (1 : 1) 混 合 溶 液 为 流动 相 ; 流速 为 每 分 钟 
5. 0ml) 净 化 ， 收 集 18 一 30 分 钟 的 洗 脱 液 ， 于 40 人 水 浴 减 压 
浓缩 至 近 于 ， 加 少量 正己 烷 替 换 两 次 ， 加 正己 烷 lml 使 溶 
解 ， 转 移 至 弗 罗 里 硅 土 固 相 葵 取 小 柱 [1000mg/6ml， 用 正 
己 烷 -丙酮 (95 : 5) 混 合 溶液 10ml 和 正己 烷 10ml 预 洗 ] 上 ， 
残渣 用 正己 烷 洗涤 3 次 ， 每 次 1ml， 洗 液 转移 至 同一 弗 罗 里 
硅 土 固 相 茜 取 小 柱 上 ， 再 用 正己 烷 - 丙 酮 (95 : 5) 混 合 溶液 
10ml 洗 脱 ， 收 集 全 部 洗 脱 液 ， 置 氮 吹 仪 上 吹 至 近 干 ， 加 异 
辛 烷 定 容 至 1ml， 涡 旋 使 溶解 ， 即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 供 试 品 溶液 和 混合 对 照 品 溶液 各 
lxl， 注 人 气相 色谱 仪 ， 按 外 标 标 准 曲 线 法 计算 供 试 品 中 22 
种 有 机 氧 农药 残留 量 。 

限度 除 另 有 规定 外 ， 每 1kg 中 药材 或 饮片 中 含 总 六 
六 六 (a-BHC，B-BHC，y-BHC，5-BHC 之 和) 不 得 过 
0.2mg; 总 滴滴涕 (p,p'-DDE,，p, p'-DDD, o,p'-DDT,，p， 
p'-DDT 之 和 ) 不 得 过 0. 2mg; 五 氯 硝 基 葵 (Quintozene) 不 得 
过 0.1mg; 六 毛茶 (Hexachlorobenzene) 不 得 过 0. 1mg; 七 
氯 (Heptachlor) 、 顺 式 环 氧 七 毛 (Heptachljorexo-epoxide) 和 
反 式 环 氧 七 握 (Heptachlorendo-epoxide) 之 和 不 得 过 
0.05mg; 艾 氏 剂 (Aldrin) 和 狄 氏 剂 (Dieldrin) 之 和 不 得 过 
0. 05mg; 异 狄 氏 剂 (Endrin) 不 得 过 0.05mg; 顺 式 握 丹 (cis 
Chlordane) 、 反 式 氯 丹 (trans-Chlordane) 和 氧化 气 丹 (oxy- 
Chlordane) 之 和 不 得 过 0.05mg; wu- 硫 丹 (e-Endosulfan) 、 且 
硫 丹 (BEndosulfan) 和 硫 丹 硫酸 盐 (Endosulfan sulfate) 之 和 
不 得 过 3mg。 

【附注 】 

(1) 当 供 试 品 中 有 农药 检 出 时 ， 可 在 验证 柱 中 确认 检 出 
的 结果 ， 再 进行 定量 。 必 要 时 ， 可 用 气相 色谱 一 质谱 法 进行 
确证 。 

(2) 加 样 回收 率 应 在 70% 一 120% 之 间 。 
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表 1 22 种 有 机 气 类 农药 对 照 品 贮备 液 浓 度 、 相 对 保留 时 间 及 检 出 限 参 考 值 
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序号 中 文 名 英文 名 

1 六 气 茉 Hexachlorobenzene 
2 a- 六 六 六 a- BHC 

3 五 氮 硝 基 莱 Quintozene 

4 六 六 六 y-BHC 

5 8 六 六 六 ABHC 

6 七 所 Heptachlor 

?7 人 六 六 六 SBHC 

8 艾 氏 剂 Aldrin 

9 氧化 毛 丹 oxy-Chlordane 
10 顺 式 环 氧 七 氨 Heptachlor-exo-epoxide 
11 反 式 环 氧 七 毛 Heptachlor-endo-epoxide 
12 反 式 氢 丹 trans-Chlordane 
13 顺 式 氢 丹 cis-Chlordane 

14 a 硫 丹 a-Endosulfan 

15 p,p - 滴 滴 伊 p,p'-DDE 

16 犹 氏 剂 Dieldrin 

17 异 狄 氏 剂 Endrin 

18 0,p -滴滴涕 0,p-DDT 
19 ,Pp - 滴 滴 滴 p;p'-DDD 
20 采 硫 丹 BEndosulfan 
21 ,pp -滴滴涕 pp -DDT 
22 硫 丹 硫酸 盐 Endosulfan sulfate 


注 ， 各 对 照 品 的 相对 保留 时 间 以 硫 丹 硫酸 盐 为 参照 峰 计算 。 


第 二 法 ”有 机 磷 类 农药 残留 量 测定 法 -色谱 法 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 50% 蔡 基 50% 二 甲 基 
上 舍 硅 氧 烷 或 (5% 芋 基 ) 甲 基 聚 硅 氧 烷 为 固定 液 的 弹性 石英 
毛细 管 柱 (30mX 0. 25mmX 0.25pm)， 氢 磷 检测 器 (NPD) 
或 火焰 光度 检测 器 (FPD)。 进 样 口 温度 220C ， 检 测 器 温 
度 300C,， 不 分 流 进 样 。 程 序 升温 : 初始 120C ， 每 分 钟 
10C 升 至 200C ， 每 分 钟 5C 升 至 240C ， 保 持 2 分 钟 ， 每 
分 钟 20 升 至 270C ， 保 持 0. 5 分 钟 。 理 论 板 数 按 敌 敌 睛 
峰 计 算 应 不 低 于 6000， 两 个 相 邻 色谱 峰 的 分 离 度 应 大 
于 1.5。 

对 四 品 贮 备 溶液 的 制备 精密 称 取 对 硫 磷 、 甲 基 对 硫 
磷 、 乐 果 、 氧 化 乐 果 、 甲 胺 磷 、 久 效 磷 、 二 唆 磷 、 乙 硫 磷 、 
马 拉 硫 磷 、 杀 扑 磷 、 敌 敌 蜂 、 乙 酰 甲 胺 磷 农 药 对 照 品 适 
量 ， 用 乙酸 乙 酯 分 别 制 成 每 1Iml 约 含 100ng 的 溶液 ， 
即 得 。 


混合 对 照 品 贮备 溶液 的 制备 ”分 别 精密 量 取 上 述 各 对 照 


检 出 限 (mg/kg) 


对 照 品 贮备 液 (ug/ml) ”相对 保留 时 间 ( 分 析 柱 ) 
100 0. 574 0. 001 
100 0. 601 0. 004 
100 0. 645 0.007 
100 0. 667 0. 003 
200 0. 705 0. 008 
100 0.713 0. 007 
100 0. 750 0, 003 
100 0. 760 0. 006 
100 0. 816 0.007 
100 0. 833 0. 006 
100 0. 844 0. 005 
100 0. 854 0. 005 
100 0. 867 0, 008 
100 0. 872 0.01 
100 0. 892 0. 006 
100 0. 901 0. 005 
200 0. 932 0. 009 
200 0. 938 0. 018 
200 0. 944 0. 008 
100 0. 956 0. 003 
100 0. 970 0. 005 
100 1. 000 0. 004 


品 贮备 溶液 1ml， 置 20ml 棕色 量 瓶 中 ， 加 乙酸 乙 酯 稀释 至 
刻度 ， 摇 名， 即 得 。 

混合 对 照 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 上 述 混合 对 照 品 贮备 
溶液 ， 用 乙酸 乙 酯 制 成 每 1ml 含 0. 1pg、0. 5pg、1lpg、2pg、 
5pg 的 浓度 系列 ， 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”药材 或 饮片 ” 取 供 试 品 ， 粉 碎 成 粉 
末 ( 过 三 号 筛 )， 取 约 5g， 精 密 称 定 ， 加 无 水 硫酸 钠 5g， 加 
人 乙酸 乙 酯 50 一 100ml1， 冰 浴 超 声 处 理 3 分 钟 ， 放 置 ， 取 上 
层 液 滤 过 ， 药 渣 加 入 乙酸 乙 酷 30 一 50ml， 冰 浴 超 声 处 理 2 
分 钟 ， 放 置 ， 滤 过 ， 合 并 两 次 滤液 ， 用 少量 乙酸 乙 酯 洗涤 滤 
纸 及 残 污 ， 与 上 述 滤液 合并 。 取 滤液 于 40C 以 下 减 压 浓缩 
至 近 干 ， 用 乙酸 乙 酯 转移 至 5ml 量 瓶 中 ， 并 稀释 至 刻度 ; 精 
密 吸 取 上 述 溶 液 Iml， 置 石墨 化 炭 小 柱 (250mg/3ml 用 乙酸 
乙 酯 5ml 预 洗 ) 上 ， 用 正 已 烷 -乙酸 乙 酯 (1 : 1) 混 合 溶液 5ml 
洗 脱 ， 收 集 洗 脱 液 ， 置 氮 吹 仪 上 浓缩 至 近 于 ， 加 乙酸 乙 酯 定 
容 至 1ml， 涡 旋 使 溶解 ， 即 得 。 
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测定 法 “分别 精密 吸取 供 试 品 溶液 和 与 之 相对 应 浓度 的 
混合 对 照 品 溶液 各 lxl， 注 入 气相 色谱 仪 ， 按 外 标 法 计算 供 
试 品 中 12 种 有 机 磷 农 药 残 留 量 。 

第 三 法 ” 拟 除虫菊 酯 类 农药 残留 量 测定 法 -色谱 法 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 (5%% 葵 基 ) 甲 基 聚 硅 氧 
烷 为 固定 液 的 弹性 石英 毛细 管 柱 (30m X 0.32mm X 
0. 25pm), ”Ni-ECD 电子 捕获 检测 器 。 进 样 口 温度 270， 
检测 器 温度 330'C 。 不 分 流 进 样 (或 根据 仪器 设置 最 佳 的 分 
流 比 )。 程 序 升温 : 初始 160C ， 保 持 1 分钟， 每 分 钟 10'C 
升 至 278'C ， 保 持 0. 5 分 钟 ， 每 分 钟 1CC 升 至 290'C ， 保 持 5 
分 钟 。 理 论 板 数 按 省 氰 菊 酯 峰 计 算 应 不 低 于 105 ， 两 个 相 邻 
色谱 峰 的 分 离 度 应 大 于 1. 5。 

对 照 品 贮备 溶液 的 制备 ”精密 称 取 和 氯氰菊酯 、 氰 成 菊 酶 
及 溴 氰 菊 酯 农药 对 照 品 适 量 ， 用 石油 醚 (60 一 90C ) 分 别 制 成 
每 1ml 约 含 20 一 25pg 的 溶液 ， 即 得 。 

混合 对 照 品 贮备 溶液 的 制备 ”精密 量 取 上 述 各 对 照 品 贮 
备 液 lml， 置 10ml 量 瓶 中 ， 用 石油 醚 (60 一 907C ) 稀 释 至 刻 
度 ， 摇 匀 ， 即 得 。 

混合 对 照 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 上 述 混合 对 照 品 贮备 
液 ， 用 石油 醚 (60 一 90 ) 制 成 每 1L 分 别 含 0kg、2pg、8hkg、 
40pg、200p8g 的 溶液 ， 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”药材 或 饮片 ” 取 供 试 品 ， 粉碎 成 
粉末 (过 三 号 得 ) ， 取 约 1 一 2g， 精 密 称 定 ， 置 100ml 具 塞 
锥 形 瓶 中 ， 加 石油 醚 (60 一 90oC)- 丙 酮 (4: 1) 混 合 溶液 
30ml， 超 声 处 理 15 分 钟 ， 滤 过 ， 药 渣 再 重复 上 述 操作 2 次 
后 ， 合 并 滤液 ,滤液 用 适量 无 水 硫酸 钠 脱 水 后 ， 于 
40~45 减 压 浓 缩 至 近 干 ， 用 少量 石油 醚 人 (60 一 90C ) 反 复 
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操作 至 丙酮 除 净 ， 残 潭 用 适量 石油 栈 (60 一 90C ) 溶 解 ， 置 
混合 小 柱 [从 上 至 下 依次 为 无 水 硫酸 钠 2g、 弗 罗 里 硅 土 
4g、 微 晶 纤 维 素 1g、 氧 化 铝 1g、 无 水 硫酸 钠 2g， 用 石油 
醚 (60 一 90C )- 乙 醚 (4 : 1) 混 合 溶液 20ml 预 洗 ] 上 ， 用 石 
油 醚 (60~90'C)- 乙 醚 (4 : 1) 混 合 溶液 90ml 洗 脱 ， 收 集 洗 
脱 液 ， 于 40~45C 减 压 浓缩 至 近 于 ， 再 用 石油 醚 
(60~90C)3 一 4ml 重 复 操 作 至 乙醚 除 净 ， 用 石油 醚 (60 一 
907 ) 溶 解 并 转移 至 5ml 量 瓶 中 ， 并 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 ， 
即 得 。 

测定 法 ”分别 精 密 吸取 供 试 品 溶液 和 与 之 相对 应 浓度 的 
混合 对 照 品 溶液 各 ll， 注 入 气相 色谱 仪 ， 按 外 标 法 计算 供 
试 品 中 3 种 拟 除虫菊 酯 农药 残留 量 。 

第 四 法 ”农药 多 残留 量 测定 法 -质谱 法 

1. 气相 色谱 -串联 质谱 法 

色谱 条 件 以 5% 茉 基 甲 基 聚 硅 氧 烷 为 固定 液 的 弹性 石 
英 毛 细 管 柱 (30mX0.25mmX0.25pm 色谱 柱 ) 。 进 样 口 温度 
240'C ， 不 分 流 进 样 。 载 气 为 高 纯 氨 气 (He) 。 进 样 口 为 恒 压 
模式 ， 柱 前 压力 为 146kPa。 程 序 升温 : 初始 温度 70C ， 保 
持 2 分 钟 ， 先 以 每 分 钟 25'C 升 温 至 150C ， 再 以 每 分 钟 3 
升温 至 200C ， 最 后 以 每 分 钟 8C 升温 至 280C， 保 持 10 
分 钟 。 

质谱 条 件 以 三 重 四 极 杆 串 联 质谱 仪 检测 ， 离 子 源 为 电 
子 变 击 源 (EI)， 高 子 源 温度 230C 。 碰 撞 气 为 氮气 或 氢气 。 
质谱 传输 接口 温度 280C 。 质 谱 监 测 模式 为 多 反应 监测 
(MRM)， 各 化 合 物 参考 保留 时 间 、 监 测 离 子 对 、 碰 擅 电 压 
《CE) 与 检 出 限 参 考 值 见 表 2。 为 提高 检测 灵敏 度 ， 可 根据 保 
留 时 间 分 段 监测 各 农药 。 


表 2 76 种 农药 及 内 标 对 照 品 、 监 测 离 子 对 、 碰 撞 电 压 (CE) 与 检 出 限 参考 值 


编号 ”中文 名 英文 名 保留 时 间 《min) 母 离子 子 离 子 CECV) 检 出 限 (mg/kg) 

184.9 93.0 10 

1 敌 敌 熏 Dichlorvos 5.9 0. 005 
109.0 79.0 5 
169.0 168.2 15 

2 二 苯胺 Diphenylamine 10.5 0. 005 
169.0 140.0 35 
260.9 203.0 10 

3 四 毛 硝 基 葵 Tecnazene (TCNB) 10.2 0, 005 
214.9 179.0 10 
195.9 181.0 5 

4 杀 虫 胀 Chlordimeform 11. 2 0. 025 
151. 9 117. 1 10 
305.9 264.0 5 

5 气 乐 灵 Trifluralin 11.6 0. 005 
264.0 160.1 15 
216.9 181. 1 5 

6 er- 六 六 六 a-BHC 12.1 0. 005 
181.1 145.1 15 
206.1 176. 0 10 

7 氧 硝 胺 Dicloran 12. 6 0. 005 
人 206. 0 148. 0 20 
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续 表 
编号 ”中 文 名 英文 名 保留 时 间 (min) 母 离子 子 离子 CE(V) 检 出 限 Vmg/kg) 
283. 8 248. 8 15 
8 六 氧 苯 Hexachlorobenzene 12.4 0. 005 
283.8 213.9 30 
9 ”五 握 甲 氛 基 芋 Pentachloranisol 12.6 9050 机 呈 0. 005 
t 0 . 
ee 280.0 237. 0 22 
205.0 127.0 10 
10 Atrazine-d5 (ethyl-d5) 13.1 一 
尔 代 基 去 津 ee 205.0 105.0 15 
11 六 六 六 BHC 13.2 ee Es 3 0. 005 
PNA FB 181.0 145.0 15 . 
216.9 181.1 5 
12 ”7 六 六 六 -BHC (Lindane) 13.4 0. 005 
181.1 145.1 15 
13 ”五 气 硝 基 茶 Qui 13.7 e920 2 ue 0. 005 
uintozene . 。 
237. 0 143.0 30 
14 ” 特 丁 硫 磷 Terbuf 13. 8 30 py 二 0. 005 
ee 230. 9 129. 0 20 
216.9 181.1 5 
15 ”全 六 六 六 6-BHC 14.6 0. 005 
181.1 145.1 15 
16 ” 百 菌 清 Chlorothalonil 14.8 攻关 0 9 0.025 
t a 网 
2 263.8 168.0 25 
17 ”七 气 菊 酯 Tefluthri 15.1 了 区 网 0. 005 
4 本 央 
. 0 177.1 127.1 15 
18 ”五 气 莱 胺 Pentachloranili 15.5 ee 3 0. 005 
ti ‘ 
entacnioranlllne 265.0 194.0 20 
212.0 145.0 30 
19 乙 Vinclozoli 16.6 0. 005 
燃 菌 核 利 人 212.0 109. 0 40 
20 ” 甲 基 毒 死 昕 Chl if hyl 16.7 人 2 23 0. 005 
-met 5 
et 286.0 93.0 20 
262. 9 109.0 10 
21 ” 甲 基 对 硫 磷 Parathion-methyl 16.8 0.01 
人 262.9 79.0 30 
273.7 238.9 15 
22 七 氢 Heptachlor 16.8 0. 005 
271.7 236.9 15 
Octachlorodipropyl ether 129.9 94.9 20 
23 ” 八 氢 二 丙 醋 17.3 0. 005 
(S421) 108.9 83.0 10 
24 ” 皮 蝇 克 Fenchlorph 17.4 0 0 9 0. 005 
encnlor OO . 站 
285.0 269. 9 15 
Methyl-pentachlorophe- 296.0 281.0 20 
25 ” 甲 基 五 毛茶 硫 醚 18.0 0. 005 
nyl sulfide 296.0 263.0 15 
名 六 问 访 法 ee ee 277.0 109.0 15 
N trothio: : : 
ee 260.0 125.0 10 
223. 9 123.1 10 
27 Dichlofluanid 18. 4 0.01 
苯 气 矿 胺 人 123.0 77.1 20 
262.9 192.9 35 
28 ” 艾 氏 剂 Aldrin 18.5 0.01 
254. 9 220.0 20 
Fenthion-d6 (o, o-dime- 284.0 169.0 15 
29 ”所 代 倍 硫 克 19.0 
thyl-dé) 284.0 115.0 20 
139.0 111.0 15 
30 三 Dicofol 19.2 0.01 
氧 杀 螨 本 251.0 139.0 10 
31 ” 毒 死 蝗 Chl if 19.3 3 2 9, 0. 005 
ES ， 313.8 257.8 15 : 
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续 表 
编号 ”中文 名 英文 名 保留 时 间 (min) 母 离子 子 离 子 CECV) 检 出 限 (mg/kg) 
i a 本 290. 9 109.0 10 风光 
thion-et 。 
A 290.9 80.9 25 
208. 0 181.1 5 
33 ”三 嘻 酮 Triadimefon 19.4 0.01 
208.0 111.0 20 
34 ” 氛 栈 酸 二 甲 酯 Chlorthal-dimethyl 19. 4 ee 2 0. 005 
et t 时 t 司 
ee 298. 221.0 25 
35 ” 注 硫 磷 B h hyl 20.1 2 2 上 0. 005 
omo as- ft 。 。 
ee 328. 313.8 15 
36 ” 仲 丁 灵 Butrali 20. 2 0 0 网 0. 05 
y . in 。 四 
ee 266. 174. 2 20 
37 ，” 顺 式 环 氧 七 氧 H hl id 20.7 954 26459 0. 005 
t DO -epo 同 by 
ED 352.8 262.9 15 
38 ”氧化 氢 丹 Chlord 20.7 38557 S00 和 0. 005 
ee 184. 9 85.0 30 
39 ” 反 式 环 氧 七 氨 H hlor end id 21.0 De 0 2» 0. 005 
t be 训 加 
ep acnlior endo -epOXlQGe 352. 8 262. 9 15 
251.8 162. 2 10 
好 三 和 Pendimethali 21.0 0.01 
Tp ee 251.8 161.1 15 
i ee i 144.9 112.1 5 
t 站 国 
PPer Ee 144.9 69.1 15 
128.0 65.0 25 
42 ”三 哗 醇 Triadimenol 2 到 0.01 
168.0 70.0 10 
让 a 机 366.8 212.8 35 re 
es 350.8 254.8 15 
282.8 96.0 10 
44 P id 22.0 0.01 
腐 吉利 ee 284.8 96.0 10 
45 ” 反 式 氢 丹 Chlord 22.0 3 3 0. 005 
* 。 四 
ee 374.8 265. 15 
46 。 世 基 浪 琉 磷 国 7 358.7 302.8 15 人 
-et 入 sy 
oR 302.8 284.7 15 
47 ” 顺 式 氢 丹 Chlord i 22.8 a 79 a 0. 005 
OE 372.9 265. 9 20 
48 “- 滴 滴 伊 '-DDE 22.5 40: Ms 39 0. 005 
vp -+ oO, 。 大 
. 246. 176. 2 30 
49 硫 丹 Endosulf 22.6 3 的 0.01 
全 记 Os . 网 
° 人 276.7 241. 15 
143. 117.0 20 
50 Flumetrali 23, 3 0. 005 
气节 胺 0 143. 107.1 20 
人 a 277.0 241.0 5 ee 
oe . 262. 193.0 35 
52 “- 滴 滴 滴 '-DDD 24. 4 2 3 0 0. 005 
> 中 oO, 一 . 。 
四 235， 165.2 20 
246.1 176. 2 30 
53 ， 力 - ,bp'-DDE 24.0 0. 005 
pp 泣 滴 伊 Pp 315.8 246.0 15 
262.8 193.0 35 
54 Endri 24.7 0.01 
异 狄 氏 剂 Se 244.8 173.0 30 
» 
202.0 139.1 20 . 
5 i 24. 0.01 
5 。 除草 醚 Nitroten 9 282.9 253.0 10 


英文 名 


半 半 人 六 


保留 时 间 (min) 


检 出 限 (mg/kg) 
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编号 ”中 文 名 

56 ”省 虫 哺 

57 ”pp,p- 滴 滴 滴 
58 0,p“- 滴 滴 涕 
59 ”及 硫 丹 

60 ” 硫 丹 硫酸 盐 
61 pp,p -滴滴涕 
62 ”省 里 酷 

63 ” 联 莱 菊 酯 

64 ” 甲 氰 菊 酯 

65 ” 甲 氧 滴滴涕 
66 ” 灭 蚁 灵 

67 ” 苯 酝 菊 酯 

68 ” 气 丙 菊 酯 

69 “” 握 氟 氛 菊 酯 
70 ”所 菊 酯 

71 ”毛毛 氛 菊 酯 
72 ” 握 氰 菊 毗 

73 ” 气 气 成 菊 酷 
74 ” 唑 禾 灵 

75 ”和 握 戌 菊 酶 

76 ”省 和 氰 菊 酯 


Chlorfenapyr 


p,p-DDD 


Oy p'-DDT 


BEndosulfan 


Endosulfan sulfate 


p,p'-DDT 


Bromopropylate 


Bifenthrin 


Fenpropathrin 


Methoxychlor 


Mirex 


Phenothrin 


Acrinathrin 


Cyhalothrin 


Permethrin 


Cyfluthrin 


Cypermethrin 


t 


Flucythrinate 


Quizalofop-ethyl 


Fenvalerate 


Deltamethrin 


注 : 1. 表 中 化 合 物 10 与 29 为 内 标 。 
2. 部 分 化 合 物 存在 蜡 构 体 ， 存 在 多 个 异 构 体 峰 的 保留 时 间 。 


25.3 


25.7 


25.8 


25.2 


26.8 


27.0 


28.6 


28, 9 


29.0 


28.9 


29.8 


29.4, 29.6 


30.4 


30.4 


31.4, 31.6 


32.3，32. 4， 
32.5, 32.6 


32.7，32.9， 
33.0，33. 1 


33. 1，33. 4 


33.0 


34.3，34.7 


36.0 


267. 


387. 


237. 
235. 


341. 0 


<D 


oOo oo 


183.0 


210.0 


212.0 


238.8 


168.0 
153.0 


181.1 
152.0 


181.0 
141.0 


168.1 
165.1 


127.0 
206.0 


152.0 
127.0 


157.0 
107.1 


136.0 
298. 9 


125. 1 
119.0 


152. 1 
174.0 
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续 表 
CE(CV) 

15 

0. 01 
15 
20 

0. 005 
20 
20 

0. 005 
20 
15 

0. 01 
14 
15 

0. 01 
4 
20 

0. 005 
20 
30 

0. 005 
15 
20 

0. 005 
25 
8 

0. 005 
5 
18 

0. 005 
25 
15 

0. 005 
15 
12 

0. 005 
12 
10 

0. 005 
30 
5 

0. 005 
10 
10 

0. 005 
10 
5 

0. 025 
12 
10 

0. 025 
30 
10 

0. 025 
15 
10 

0.01 
10 
5 

0. 025 
18 
25 

0. 025 
8 


*。 21S 。 


2341 农药 残留 量 测定 法 

对 照 品 贮备 溶液 的 制备 ”精密 称 取 表 2 与 表 4 中 农药 对 
照 品 适量 ， 根 据 各 农药 溶解 性 加 乙 且 或 甲苯 分 别 制 成 每 1ml 
含 1000pg 的 溶液 ， 即 得 (可 根据 具体 农药 的 灵敏 度 适当 调整 
贮备 液 配制 的 浓度 ) 。 

内 标 贮备 溶液 的 制备 ” 取 气 代 莞 去 津 和 饼 代 倍 硫 磷 对 照 
品 适 量 ， 精 密 称 定 ， 加 乙 且 溶 解 并 制 成 每 lml 各 含 1000pg 
的 混合 溶液 ， 即 得 。 

混合 对 照 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 上 述 各 对 照 品 贮备 液 
适量 ， 用 含 0.05% 栈 酸 的 乙 且 分 别 制 成 每 1L 含 100pg 和 
1000pg 的 两 种 溶液 ， 即 得 。 

内 标 溶 液 的 制备 ”精密 量 取 内 标 贮备 溶液 适量 ， 加 乙 且 
制 成 每 1ml 含 6pg 的 溶液 ， 即 得 。 

基质 混合 对 照 品 溶 液 的 制备 ” 取 空 白 基 质 样品 3g， 一 
式 6 份 , 同 供 试 品 溶液 的 制备 方法 处 理 至 “ 置 氮 吹 仪 上 于 
40C 水 浴 浓 缩 至 约 0.4ml”， 分 别 加 入 混合 对 照 品 溶 液 
(100ng/L)50kl、100kl， 混 合 对 照 品 溶液 (1000kg/L) 50pl1、 
100nl、200pk1、400pl， 加 乙 且 定 容 至 1ml， 涡 旋 混 匀 ， 用 微 
孔 滤 膜 滤 过 (0. 22km)， 取 续 滤 液 ， 即 得 系列 基质 混合 对 照 
品 溶液 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”药材 或 饮片 ” 取 供 试 品 ， 粉 碎 成 粉 
末 ( 过 三 号 利 ) ， 取 约 3g， 精 密 称 定 ， 置 50ml 聚 葵 乙 烯 具 塞 
离心 管 中 ， 加 入 1% 冰 醋酸 溶液 15ml， 涡 旋 使 药粉 充分 淄 
渔 ， 放 置 30 分 钟 ， 精 密 加 入 乙 且 15ml 与 内 标 溶液 100pl， 
涡 旋 使 混 匀 ， 置 振荡 器 上 剧烈 振荡 (500 次 /min)5 分 钟 ， 加 
人 无 水 硫酸 镁 与 无 水 乙酸 钠 的 混合 粉末 (4 : 1)7. 5g， 立 即 播 
散 ， 再 置 振荡 器 上 剧烈 振荡 (500 次 /min)3 分 钟 ， 于 冰 浴 中 
冷却 10 分钟， 离心 (4000 转 /min)5 分 钟 ， 取 上 清 液 9ml， 
置 已 预先 装 有 净化 材料 的 分 散 固 相 蔡 取 净化 管 [无 水 硫酸 镁 


亲 再 2 关 
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900mg，N 广 - 丙 基 乙 二 腕 (PSA)300mg， 十 八 烷 基 硅烷 键 合 
硅胶 300mg， 硅 胶 300mg， 石 墨 化 炭 黑 90mg] 中 ， 涡 旋 使 
充分 混 匀 ， 再 置 振荡 器 上 剧烈 振荡 (500 次 /min)5 分 钟 使 
净化 完全 ,离心 (4000 转 /min)5 分 钟 ， 精 密 吸取 上 清 液 
5ml， 置 氮 吹 仪 上 于 40C 水浴 浓 缩 至 约 0. 4mlj， 加 乙 且 定 容 
至 1ml, 涡 旋 混 匀 ， 用 微 孔 滤 膜 (0.22ym) 滤 过 ， 取 续 滤 
液 ， 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 供 试 品 溶液 和 基质 混合 对 照 品 溶液 各 
lpl， 注 人 气相 色谱 -串联 质谱 仪 ， 按 内 标 标准 曲线 法 计算 供 
试 品 中 74 种 农药 残留 量 。 

2. 液 相 色谱 -串联 质谱 法 

色谱 条 件 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ( 柱 长 
15cm， 内 径 为 3mm， 粒 径 为 3.5pkm); 以 0.1% 甲 酸 ( 含 
10mmoML 甲酸 铵 ) 溶 液 为 流动 相 A， 以 乙 有 稍 为 流动 相 B， 下 
表 3 进行 梯度 洗 脱 ; 柱 温 为 35C ， 流 速 为 0. 4ml/min。 


表 3 流动 相 梯 度 
时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 A(%) 流动 相 BC(%) 
0o~ 1 95 5 
1~ 4 95—>40 5->60 
4 一 14 40—>0 60->100 
14 一 18 0 100 
18 一 26 95 5 
质谱 条 件 以 三 重 四 极 杆 串联 质谱 仪 检测 ， 离 子 源 为 电 


喷雾 (ESI) 离 子 源 ， 使 用 正 离 子 扫描 模式 。 监 测 模式 为 多 反 
应 监测 (MRM)， 各 化 合 物 参考 保留 时 间 、 监 测 离子 对 、 碰 
撞 电压 (CE) 和 检 出 限 参考 值 见 表 4。 为 提高 检测 灵敏 度 ， 可 
根据 保留 时 间 分 段 监测 各 农药 。 


表 4 155 种 农药 及 内 标 对 照 品 的 保留 时 间 、 监 测 离 子 对 、 碰 挤 电 压 (CE) 与 检 出 限 参 考 值 


编号 ”中 文 名 英文 名 保留 时 间 (Cmin) 
1 ， 乙酰 甲 胺 磷 Acephate 2.5 
2 ”了 喧 虫 胀 Acetaniprid 4.1 
3 ” 甲 草 胺 Alachlor 6.6 
4 ” 涕 灭 威 Aldicarb 4.5 
5 ” 涕 灭 威 砚 Aldicarb-sulfone 3.3 
6 ” 涕 灭 威 亚 砚 Aldicarb-sulfoxide 2.9 
7 ”丙烯 萄 酷 Allethrin 9.1 


» 216 。 


母 离子 子 离子 CECV) 检 出 限 (mg/kg) 
184.0 143.0 13 

0.05 
184.0 125.0 24 
223.5 126.0 17 

0. 005 
223.5 90.0 43 
270.1 238.1 15 

0. 005 
270.1 162.1 26 
208. 1 116.1 10 

0. 005 
208. 1 89.0 22 
223.1 166.1 8 
223. 1 148. 0 11 0. 005 
207. 1 132.0 9 
207. 1 89.0 20 0. 005 
303.2 135,.0 15 
303.2 169.0 12 0. 25 
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续 表 
编号 ”中文 名 英文 名 保留 时 间 (min) 母 离子 子 离子 CECV) 检 出 限 (mg/kg) 
228.1 186.1 26 
8 劳 灭 净 Ametryn 5.95 0. 005 
228. 1 96. 1 34 
216. 1 174. 1 23 
9 ” 募 去 津 Atrazine 5.2 0. 005 
216.1 104.0 38 
221.0 178.8 35 
10 和 氛 代 劳 去 津 Atrazine-d5 (ethyl-d 5) 5 一 
221.0 101. 1 35 
乙 基 谷 硫 磷 ( 益 棉 346. 0 289.0 8 
11 Azinphos-ethyl 6.7 0.05 
磷 ) 346.0 261.0 11 
甲 基 谷 硫 磷 ( 保 棉 _ 318.0 160.1 9 
12 Azinphos-methyl 5.8 0.05 
磷 ) 318.0 132.0 20 
404.1 372.1 18 
13 喀 菌 酯 Azoxystrobin 5.9 0. 005 
404. 1 344. 1 32 
326. 2 294. 2 14 
14 茜 霜 灵 Benalaxyl 7. 1 0. 005 
326. 2 208. 1 21 
301. 1 170. 1 29 
15 联 苯 肝 酯 Bifenazate 6. 2 0. 005 
301. 1 198. 1 15 
338.2 269.2 10 
16 联 茶 三 唑 醇 Bitertanol 6. 4 0. 05 
338. 2 99. 1 18 
343.0 307.1 26 
17 ” 喧 酰 菌 胺 Boscalid 6.1 0. 005 
343.0 140.0 25 
306.2 201.1 15 
18 深 嗪 酮 Buprofezin 9.5 0. 005 
306. 2 116. 1 20 
312. 0 238. 1 17 
19 丁 草 胺 Butachlor 9.2 0. 005 
312.0 162.2 33 
271.0 159.0 21 
20 硫 线 磷 Cadusafos 7.6 0. 005 
271.0 97.0 51 
202.1 145.1 13 
21 ， 甲 莹 威 Carbaryl 5. 0 0. 005 
202.1 127.1 39 
192, 1 160. 1 21 
22 多 菌 灵 Carbendazim 3.4 0. 005 
192.1 132.1 40 
222.1 165.1 16 
23 克 百 威 Carbofuran 4.9 0. 005 
222.1 123.0 27 
238. 1 181. 1 14 
24 ”3- 产 基 克 百 威 Carbofuran-3-hydroxy 3.9 0. 005 
238.1 163.1 23 
235.0 207.0 号 
25 “” 灭 螨 猛 Chinomethionat 7.9 0.05 
235.0 163.0 38 
481.9 450.9 23 
26 ”毛虫 酰胺 Chlorantraniliprole 5. 4 0. 005 
481. 9 283.9 20 
359.0 155.0 16 
27 ” 毒 虫 革 Chlorfenvinphos 6.9 0. 005 
359.0 127.0 22 
360.1 268. 1 14 
28 ” 烯 草 酮 Clethodim 8.6 0. 005 
360.1 164.1 23 
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续 表 
编号 ”中 文 名 英文 名 保留 时 间 Cmin) 母 离子 子 离子 CE(V) 检 出 限 (mg/kg) 
0 00 

29 ” 蝇 毒 磷 Coumaphos 7.6 0.05 
363.0 227.0 35 
375.2 358.1 10 

30 氰 气 草本 Cyhalofop-butyl 8.6 0. 05 
375. 2 256. 1 22 
226. 1 108. 1 35 

31 喀 环 胺 Cyprodinil 6.8 0. 005 
226.1 93.1 44 
259.0 88.9 20 

32 ”内 吸 磷 Demeton (O 十 S) 553 0. 005 
259.0 60. 9 50 
305. 1 277. 1 19 

33 ”二 嗪 磷 Diazinon 7.6 0. 005 
305. 1 169. 1 29 
314. 9 258. 9 23 

34 除 线 磷 Dichlofenthion 9.3 0. 05 
314.9 286.9 17 
238.1 112.1 19 

35 百 治 碰 Dicrotophos 3.5 0. 005 
238. 1 193.0 15 
406. 1 337.0 24 

36 ” 莱 醚 甲 环 赚 Difenoconazole 7.3 0. 005 
406. 1 251.0 36 
311.0 158.0 21 

37 除 虫 脲 Diflubenzuron 6.2 0. 005 
311.0 141.0 45 
276.1 244.1 20 

38 ”二 甲 吟 草 胺 Dimethenamid 6.0 0. 005 
276. 1 168. 1 33 
230.0 199.0 13 

39 ” 乐 果 Dimethoate 4.0 0. 005 
230.0 125.0 29 
326.1 159.0 42 

40 “” 烯 亚 醇 Diniconazole 6.7 0.05 
326.1 70.0 53 
275.0 89.0 18 

41 乙 拌 磷 Disulfoton 8.1 0.1 
275.0 61.0 49 
307.0 261.0 14 

42 乙 拌 磷 硕 Disulfoton-sulfone 5 0. 1 

307.0 153.0 17 
291.0 213.0 13 

43 乙 拌 磷 亚 碘 Disulfoton-sulfoxide 5.0 0. 005 
291.0 185.0 20 
311.0 172.9 25 

44 “ 克 瘟 散 Edifenphos 6.9 0. 005 
.311.0 282.9 16 
324.1 296.0 18 

45 ” 茶 硫 腾 EPN 8.2 0. 005 
324.1 157.0 30 
226. 1 106. 9 21 

46 ” 乙 硫 苯 威 Ethiofencarb 5. 1 0. 005 
226. 1 164. 1 11 
385.0 199.0 14 

47 志 硫 磷 Ethion 9.5 0. 005 
385.0 142.9 36 
243.1 215.0 17 

48 “ 灭 线 磷 ( 丙 线 磷 ) Ethoprophos 6.2 0. 005 
243, 1 130.9 29 
~ 394. 2 359. 2 15 

49 ” 醚 菊 酯 Etofenprox 11.8 0. 05 
394. 2 Le 21 
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续 表 
编号 ”中文 名 英文 名 保留 时 间 (min) 母 离子 子 离子 CECV) 检 出 限 (mg/kg) 
293.1 265.0 24 
50 “” 乙 喀 破 磅 Etrimfos 4.0 0. 005 
293.1 125.0 42 
304.1 276.1 19 
51 ” 茶 线 碰 Fenamiphos 5.9 0. 005 
304. 1 217.0 31 
336. 1 308. 1 21 
52 茶 线 磷 砚 Fenamiphos-sulfone 4.7 0. 005 
336.1 266.0 28 
320. 1 292. 1 21 
53 ” 茶 线 琵 亚 硕 Fenamiphos-sulfoxide 4.3 0. 05 
320. 1 233.0 34 
331.0 268.1 32 
54 “” 氮 苯 啼 啶 醇 Fenarimol 6.0 0. 05 
331.0 139.0 48 
337. 1 125.0 38 
55 且 苯 只 Fenbuconazole 6. 3 0. 005 
337.1 70.0 24 
304.9 272.9 30 
56 ” 氧 皮 蝇 磷 Fenchlorphos-oxon 6.0 0. 05 
304.9 109.0 31 
422.2 366.1 24 
57 ”只 螨 酯 Fenpyroximate 9.9 0. 005 
422. 2 215. 1 35 
309. 0 281.0 20 
58 “” 丰 索 磷 Fensulfothion 5.2 0. 005 
309.0 253.0 25 
293.1 265.0 20 
59 ” 氧 丰 索 磷 Fensulfothion-oxon 4.0 0. 005 
293.1 237.0 21 
Fensulfothion-oxon-sul- 309.1 281.0 15 
60 “” 氧 丰 索 磷 砚 4.5 0. 005 
fone 309. 1 253.0 23 
325.0 297.0 16 
61 丰 索 磷 砚 Fensulfothion-sujfone 5.7 0.05 
325.0 269.0 23 
279.0 247.0 18 
62 信和 硫 碰 Fenthion 7.2 0.05 
279.0 169.0 24 
Fenthion-d6 (0o,0-dime 285.4 249.9 18 
63 ” 气 代 倍 硫 磷 7.2 = 
thyl-a6) 285. 4 168.9 24 
263,1 231.0 22 
64 “” 氧 倍 硫 磷 Fenthion-oxon 5.2 0.05 
263.1 216.0 32 
295.0 217.1 26 
65 氧 倍 硫 克 碘 Fenthion-oxon-sulfone 4.1 0.1 
295.0 104.1 34 
279.0 264.0 26 
66 ” 氧 倍 硫 磁 亚 砚 Fenthion-oxon-sulfoxide 3.8 0. 005 
279.0 247.0 36 
311.0 279.0 25 
.67 “” 倍 硫 磷 砚 Fenthion-sulfone 5. 3 0.1 
311. 0 125.0 28 
| 295.0 280.0 26 
68 ” 倍 硫 磷 亚 硕 Fenthion-sulfoxide 4.9 0. 05 
295. 0 109. 0 40 
384. 1 328. 1 24 
69 精 吡 气 才 草 灵 Fluazifop-P-butyl 9. 0 0. 005 
384. 1 282. 1 29 
316.1 247.1 25 
70 气 硅 唑 Flusilazole 6- 3 0. 005 
316. 1 165, 1 37 
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续 表 
编号 ”中 文 名 英文 名 保留 时 间 (min) 母 离子 子 离子 CE(CV) 检 出 限 (mg/kg) 

324.1 262.1 26 

71 气 酰 胺 Flutolanil 6.4 0. 005 
324. 1 242.1 35 
247.0 137.0 15 

72 ”地 虫 硫 磷 Fonofos 2 0. 005 
247.0 109.0 25 
284.1 228.0 14 

73 唑 唑 腾 Fosthiazate 5.0 0. 005 
284.1 104.0 32 
383.2 252..1 17 

74 叶 线 威 Furathiocarb 8.9 0. 005 
383.2 195.0 25 
376.1 316.0 25 

75 ” 气 吡 甲 禾 灵 Haloxyfop-methyl 7.9 0. 005 
376. 1 288. 0 35 
314. 1 185. 0 30 

76 己 哗 醇 Hexaconazole 6. 4 0. 05 
314.1 159. a 41 
253.0 171.1 25 

77 “ 环 啼 坪 Hexazinone 4. 4 0. 005 
253.0 71. 1 45 
297. 1 255.0 25 

78 烯 菌 灵 Imazalil 5.0 0. 005 
297.1 159.0 30 
256.0 209.1 23 

79 “吡虫啉 Imidacloprid 3.9 0. 005 
256.0 175.1 28 
528.1 293.0 19 

80 厚 虫 威 Indoxacarb 7.9 0. 005 
528.1 249.0 23 
330.0 244.9 20 

81 ” 异 葛 脲 Iprodione 6.3 0. 005 
332.0 247.0 20 
315.0 163.0 22 

82 氨 嘲 磷 Isazofos 6.9 0. 005 
315.0 120.0 35 
346.1 287.1 8 

83 ” 异 硫 礁 Jsofenphos 8. 2 0. 005 
346. 1] 245.0 19 
332.0 273.0 10 

84 “ 甲 基 异 柳 磷 Isofenphos-methyl 7.5 0. 005 
332.0 231.0 30 
194.0 152.0 11 

85  ” 异 丙 威 Isoprocarb 5.3 0. 005 
194.0 137.0 13 
290.9 188.9 30 

86 ” 稻 瘟 灵 Isoprothiolane 6.5 0. 005 
290.9 231.0 15 
315. 1 269. 0 11 

87 马 拉 氧 砍 Malaoxon 4.8 0. 005 
315.1 127.0 17 
331.0 285.0 10 

88 ” 马 拉 硫 磷 Malathion 6.4 0. 005 
331.0 127.0 17 
330.1 227.0 LZ 

89 ” 灭 蚜 威 Mecarbam 6.8 0. 005 
330. 1 199.0 21 
270.1 228.1 20 

90 “ 灭 锈 胺 Mepronil 6. 3 0. 005 
270. 1 119.0 32 
280.2 248. 1 14 

91 甲 钉 灵 Metalaxy!l 5.1 0. 05 
280. 2 220. 1 19 
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编号 ”中 文 名 
92 ” 虫 螨 县 
93 ” 甲 胺 磷 
94 “” 杀 扑 磷 
95 ” 灭 虫 威 
96 ” 灭 多 威 
97 “ 甲 氧 虫 酰 肝 
98 ” 蜡 丙 甲 草 胺 
99 ” 速 灭 威 
100 ” 草 克 净 
101 ” 速 灭 磷 
102 草 达 灭 
103 ”和 久 效 磷 
104 “ 且 万 唑 
105 “ 敌 草 胺 
1 N- 去 乙 基 甲 基 喀 
啶 磷 
107 “氧化 乐 果 
108 ” 哪 草 酮 
109 “” 咀 夭 灵 
110 ” 杀 线 威 
111 多效唑 
112 ”己基 对 氧 磷 


英文 名 


Methacrifos 


Methamidophos 


Methidathion 


Methiocarb 


Methomy!l 


Methoxyfenozide 


Metolachlor 


Metolcarb 


Metribuzin 


Mevinphos 


Molinate 


Moncrotophos 


Myclobutanil 


Napropamide 


N-desethyl- 
pimiphos-methyl 


Omethoate 


Oxadiazon 


Oxadixyl 


Oxamyl 


Paclobutrazol 


Paraoxon-ethyl 


保留 时 间 《min) 


5.8 


215. 


225, 
225. 


188. 
188. 


224. 
224. 


289. 
289. 


272, 
272. 


278. 
278. 


214. 
214. 


345， 
345. 


279. 
279., 


237. 
237， 


294. 
294， 


276. 
276. 


~ 


2341 农药 残留 量 测定 法 
续 表 
CECV) 检 出 限 (mg/kg) 
12 
0.1 
26 
19 
0. 005 
21 
13 
0.05 
30 
14 
0. 005 
26 
13 
0.005 
12 
10 
0. 005 
24 
19 
0. 005 
33 
17 
0.05 
43 
25 
0. 005 
28 
11 
0. 005 
22 
19 
0. 05 
34 
11 
0. 005 
22 
50 
0. 005 
24 
26 
0. 005 
26 
24 
0. 005 
24 
15 
0. 05 
21 
19 
0. 05 
28 
16 
0. 005 
43 
7 
0.05 
12 
31 
0.05 
52 
14 
0.05 
22 
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续 表 
编号 ”中文 名 英文 名 保留 时 间 (min) 母 离子 子 离子 CE(V) 检 出 限 (mg/kg) 
248. 0 231.0 24 
113 ” 围 基 对 氧 磷 Paraoxon-methyl 4.6 0.05 
248.0 202.0 27 
321.0 275.0 8 
114 “ 稻 丰 散 Phenthoate 7.3 0. 005 
321. 0 247.0 14 
261. 0 5. 和 19 
115 “ 甲 拌 磁 Phorate 7.8 0. 005 
261.0 47.0 49 
245.0 245.0 5 
116 氧 甲 拌 磷 Phorate-oxon 5.2 0. 005 
245.0 ?6.0 10 
277.0 249.0 14 
117 “ 氧 甲 拌 磷 硕 Phorate-oxon-sulfone 4.2 0. 005 
277.0 183.0 16 
293.0 247.0 9 
118 “” 甲 拌 磷 硕 Phorate-sulfone 5.6 0.1 
293.0 171.0 16 
368.0 322.0 14 
119 “ 伏 杀 硫 磷 Phosaione 7. 8 0. 05 
368.0 182.0 23 
318.0 160.0 24 
120 “” 亚 膀 硫 磷 Phosmet 5. 9 0. 05 
318. 0 133.0 51 
300.1 227.0 19 
121 磷 胺 Phosphamidon 4.3 0. 005 
300.1 174.1 19 
299.1 153.1 11 
122 辛 硫 磷 Phoxim 7.7 0.05 
299.1 129.0 16 
356. 2 177. 1 15 
123 ”胡椒 基 丁 醚 Piperonyl Butoxide 8.7 0. 005 
356.2 119.1 49 
239.1 182.1 22 
124 ” 抗 蚜 威 Pirimicarb 4.7 0. 05 
239. 1 137. 1 32 
334.1 306.1 23 
125 及 啶 磷 Pirimiphos-ethyl 9.6 0. 005 
334.1 198.1 21 
306.1 164.1 30 
126 “” 甲 基 喀 了 喧 磷 Pirimiphos-methyl 8. 1 0. 005 
306. 1 108, 1 39 
312.0 252. 1 23 
127 丙 草 胺 Pretilachlor 8.2 0. 005 
312.0 132.1 63 
376.0 308.0 17 
128 ” 味 酰 胺 Prochloraz 7.0 0. 005 
376.0 70.0 45 
372.9 344.9 18 
129 再 省 磷 Profenofos 8.2 0. 005 
372.9 302.9 26 
208.1 109,0 23 
130 ” 猛 杀 威 Promecarb 5.8 0. 005 
208.1 151, 0 13 
218. 1 162. 1 21 
131 “和 数 御 Propanil 5. 5 0. 005 
218.1 127.1 33 
132 。” 快 螨 特 Pp . Gi 368.2 231.2 14 G005 
1 IOParglte 四 
368. 2 175.1 23 
: 282.0 138.0 25 
133 ” 腕 两 县 Propetamphos 6.6 0. 005 
282.0 156.0 19 
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续 表 
编号 ”中文 名 英文 名 保留 时 间 (min) 母 离子 子 离子 CE(CV) 检 出 限 (mg/kg) 
134 ” 丙 环 只 Propi l 6.8 A i 0.05 
TOPpiconazole 。 四 
人 342.1 159.0 35 
210. 1 168. 1 11 
135 ”残杀 威 Propoxur 4.8 0. 005 
210.1 111.0 19 
344.8 241.0 27 
136 “两 硫 磷 Prothiophos 11.0 0.1 
344.8 132.9 69 
137 ” 百 克 敏 Pyracl bi 7.5 3 pi 9 0. 005 
Ost. . 风 
EN 388.1 194.1 17 
365.0 147.0 31 
138 ”了 号 螨 灵 Pyridaben 10.7 0. 005 
365.0 309.0 19 
322.1 227,.1 21 
139 ” 屁 表 本 Pyriproxyfen 9.1 322. 1 185. 1 32 0. 005 
. 299.1 271.0 19 
140 座 硫 楼 Quinalphos 7.1 299.1 je 33 0. 005 
141 ” 抑 食 肝 RH 5849 5.2 70 el 上 0. 005 
. 297.0 .105.0 25 
142 ” 治 级 移 Sulf. A 323.0 295.0 14 0 00 
ot . 网 
ee 323.0 170.9 20 
520. 1 208. 1 23 
143 “” 氮 胶 握 菊 酯 Tau- fluvalinate 11.5 0. 25 
520.1 181.1 . 35 
144 。 戊 啤 醇 Teb 1 Ee 308.1 125.0 55 
eDuconazo!ie . 时 
308. 1 70.0 27 
353, 2 297. 2 31 
145 ” 抑 虫 腊 Tebufenozide 6.7 0.05 
353.2 133.1 25 
332.0 314.0 12 
146 胺 菊 醋 Tetramethrin 8.8 0.05 
332.0 286.0 13 
202.0 175.0 35 
147 “” 喧 菌 灵 Thiabendazole 3.5 0. 005 
202.0 131.1 45 
、 253.0 186.0 20 
148 ” 喀 虫 啉 Thiacloprid 4.3 0.05 
253.0 126.0 30 
292.0 211. 1 18 
149 这 虫 哑 Thiamethoxam 3.6 0. 005 
292.0 181.1 31 
301. 0 269, 0 23 
150 “ 甲 基 立 枯 磷 Tolclofos-methyl 7.8 0.05 
301.0 175.0 35 
364.0 238.0 21 
151 甲 茜 气 磺 上 胺 Tolylfluanid 7.6 0. 05 
364.0 137.0 38 
加 314, 1 178.0 29 
152 “三 只 磷 Triazophos 6. 4 0. 005 
314. 1 162. 1 25 
256.9 109.0 25 
153 ” 敌 百 虫 Trichlorfon 3.6 0.05 
256.9 221.0 15 
190.0 163.0 28 
154 ”三 环 哗 : Tricyclazole 4.3 0. 005 
190.0 136.0 34 
_ 409. 1 206.1 19 
155 ”上 膨 菌 酮 Trifloxystrobin 8.1 0. 005 
409. 1 186. 1 18 


注 ; 其 中 编号 10、63 为 内 标 。 


2351 黄 曲 霉 毒 素 测定 法 

对 照 品 贮备 溶液 的 制备 、 内 标 贮 备 溶液 的 制备 、 混 合 
对 照 品 溶液 的 制备 、 内 标 溶 液 的 制备 、 基 质 混合 对 照 品 溶 
液 的 制备 与 供 试 品 溶液 的 制备 ” 均 同 气相 色谱 -串联 质谱 法 
项 下 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 气相 色谱 -串联 质谱 法 中 的 供 试 
品 溶液 和 基质 混合 对 照 品 工作 溶液 各 1 一 10pL( 根 据 检 测 要 
求 与 仪器 灵敏 度 可 适当 调整 进 样 量 )， 注 和 人 液 相 色谱 -串联 
质谱 仪 ， 按 内 标 标 准 曲线 法 计算 供 试 品 中 153 种 农药 残 
留 量 。 

【附注 】 

(1) 依 据 各 品种 项 下 规定 的 监测 农药 种 类 并 参考 相关 农 
药 限 上 度 规定 配制 对 照 品 溶液 。 

(2) 空 白 基 质 样品 为 经 检测 不 含 待 测 农药 的 同 品种 样品 。 

(3) 加 样 回收 率 应 在 70 一 120% 之 间 。 在 方法 重 现 性 
可 获得 的 情况 下 ， 部 分 农药 回收 率 可 放宽 至 50% 一 130%% 。 

(4) 进 行 样品 测定 时 ， 如 果 检 出 色谱 峰 的 保留 时 间 与 对 
照 品 一 致 ， 并 且 在 扣除 背景 后 的 质谱 图 中 ， 所 选择 的 监测 离 
子 对 均 出 现 ， 而且 所 选择 的 监测 离子 对 峰 面 积 比 与 对 照 品 的 
监测 离子 对 峰 面 积 比 一 致 (相对 比例 之 50% ， 人 允许 土 20%% 偏 
差 ; 相对 比例 之 20% 一 50%， 人 允许 士 25% 偏 差 ; 相对 比例 盖 
10% 一 20%， 人 允许 士 30% 人 偏差; 相对 比例 三 10%， 人 允许 
士 50% 偏 差 );， 则 可 判断 样品 中 存在 该 农药 。 如 果 不 能 确证 ， 
选用 其 他 监测 离子 对 重新 进 样 确证 或 选用 其 他 检测 方式 的 分 
析 仪 器 进行 确证 。 

《5) 气 相 色 谱 - 串 联 质谱 法 测定 的 农药 ， 推 荐 选择 气 代 售 
硫 磷 作为 内 标 ; 液 相 色谱 -串联 质谱 法 测定 的 农药 ， 推 荐 选 
择 气 代劳 去 津 作为 内 标 。 

(6) 方 法 提供 的 监测 离子 对 测定 条 件 为 推荐 条 件 ， 各 实 
验 室 可 根据 所 配置 仪器 的 具体 情况 作 适 当 调整 ， 在 样品 基质 
有 测定 干扰 的 情况 下 ， 可 选用 其 他 监测 离子 对 。 

(7) 对 于 特定 农药 或 供 试 品 ， 分 散 固 相 荣 取 净 化 管 中 净 
化 材料 的 比例 可 作 适 当 调 整 ， 但 须 进行 方法 学 考察 以 确保 结 
果 准 确 。 

(8) 在 进行 气相 色谱 -串联 质谱 法 测定 时 ， 为 进一步 优化 
方法 效能 ， 供 试 品 溶液 最 终 定 容 的 溶剂 可 由 乙 且 经 党 剂 替换 
为 甲 茶 ( 经 氮 吹 至 近 干 加 入 甲 茶 1ml 即 可 ) 。 


2351 黄 曲 矫 毒 素 测 定 法 


第 一 法 
本 法 系 用 高 效 液 相 色 谱 法 (通则 0512) 测 定 药材 、 饮 片 


及 制剂 中 的 黄 曲霉 毒素 (以 黄 曲霉 毒 素 Bl 、 黄 曲霉 毒素 B,、… 


黄 曲霉 毒 素 Gl 和 黄 曲 霉 毒 素 G;: 总 量 计 )， 除 另 有 规定 外 ， 
按 下 列 方法 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ， 以 甲醇 - 乙 及 -水 (40 : 18 : 42) 为 流动 相 ， 采 用 柱 
后 衍生 法 检测 ，@ 碘 衍生 法 : 衍生 溶液 为 0. 05%% 的 碘 深 液 


。 224 。 
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( 取 碘 0. 5g， 加 入 甲醇 100ml 使 溶解 ， 用 水 稀释 至 1000ml 
制 成 )， 衍生 化 泵 流速 每 分 钟 0.3ml， 衍 生化 温度 70%C，; 
@ 光 化 学 衍生 法 : 光化学 衍生 器 (254nm); 以 荧光 检测 器 检 
测 ， 激 发 波长 Xe 二 360nm (或 365nm)， 发 射 波长 Xx = 
450nm。 两 个 相 邻 色谱 峰 的 分 离 度 应 大 于 1. 5。 

混合 对 照 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 黄 曲霉 毒素 混合 对 照 
品 溶液 ( 黄 曲 霉 毒素 B 、 黄 曲霉 毒素 B, 、 黄 曲霉 毒素 G1、 
黄 曲 霉 毒 素 G; 标示 浓度 分 别 为 1.0pg/ml、0. 3pg/ml、 
1. 0pg/ml、0. 3ug/ml)0. 5ml， 置 10ml 量 瓶 中 ， 用 甲醇 稀释 
至 刻度 ， 作 为 贮备 溶液 。 精 密 量 取 贮备 溶液 1ml， 置 25ml 
量 瓶 中 ， 用 甲醇 稀释 至 刻度 ， 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 供 试 品 粉末 约 15g( 过 二 号 筛 )， 
精密 称 定 ， 置 于 均 质 瓶 中 ， 加 入 氯 化 钠 3g， 精 密 加 入 70% 
甲醇 溶液 75ml， 高 速 搅拌 2 分 钟 ( 搅 拌 速 度 大 于 11 000 转 / 
分 钟 )， 离 心 5 分 钟 (离心 速度 2500 转 / 分 钟 )， 精 密 量 取 上 
清 液 15ml， 置 50ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 用 
微 孔 滤 膜 (0. 45pm) 滤 过 ， 量 取 续 滤液 20. 0ml， 通过 免疫 
亲 合 柱 ， 流 速 每 分 钟 3ml， 用 水 20ml 洗 脱 ， 洗 脱 液 弃 去 ， 
使 空气 进入 柱子 ， 将 水 挤 出 柱子 ， 再 用 适量 甲醇 洗 脱 ， 收 
集 洗 脱 液 ， 置 2ml 量 瓶 中 ， 并 用 甲醇 稀释 至 刻度 ， 摇 色 ， 
即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 上 述 混合 对 照 品 溶液 5pl、10pl、 
15p1、20pl1、25pl， 注 人 人 液 相 色 谱 仪 ,测定 峰 面积 ， 以 峰 面 
积 为 纵 坐标 ， 进 样 量 为 横 坐 标 ， 绘 制 标准 曲线 。 另 精密 吸取 
上 述 供 试 品 溶液 20 一 25 由 ， 注 入 液 相 色谱 仪 ， 测 定 峰 面积 ， 
从 标准 曲线 上 读 出 供 试 品 中 相当 于 黄 曲霉 毒 素 Bl, 、 黄 曲 惫 
毒素 B 、 黄 曲霉 毒素 G,、 黄 曲霉 毒素 G: 的 量 ， 计 算 ， 
即 得 。 

第 二 法 

本 法 系 用 高 效 液 相 色谱 -串联 质谱 法 测定 药材 、 饮 片 及 
制剂 中 的 黄 曲 霉 毒素 (以 黄 曲 霉 毒素 B, 、 黄 曲霉 毒素 B: 、 黄 
曲霉 毒素 G, 和 黄 曲 霉 毒素 G: 总 量 计 )， 除 另 有 规定 外 ， 按 
下 列 方法 测定 。 

色谱 、 质 谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 
合 硅 胶 为 填充 剂 ， 以 10mmolL 醋酸 铵 溶液 为 流动 相 A， 以 
甲醇 为 流动 相 B; 柱 温 25C;， 流速 每 分 钟 0. 3ml; 按 下 表 中 
的 规定 进行 梯度 洗 脱 。 


时 间 ( 分 钟 》 流动 相 A(%) 流动 相 BC(%) 


0~4.5 65 一 15 35 一 85 


4. 5 一 6 15 一 0 85 一 100 
6 一 6. 5 0 一 65 100 一 35 


6. 5 一 10 65 35 


以 三 重 四 极 杆 串 联 质谱 仪 检测 ， 电 喷雾 离子 源 (EST， 
采集 模式 为 正 离子 模式 ; 各 化 合 物 监测 离子 对 和 碰撞 电压 
(CE) 见 下 表 。 
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黄 曲 需 毒 素 Bl 、B: 、G, 、G: 对 照 品 的 监测 离子 对 、 
碰撞 电压 (CE) 参 考 值 


编号 中 文 名 英文 名 母 离子 子 离子 CE(CV) 

331.1 313.1 33 

1 黄 曲 霉 毒 素 G; Aflatoxin Gz 
331. 1 245.1 40 
329.1 243. 1 35 

2 黄 曲 恬 毒 素 G! Aflatoxin G1 
329.1 311. 1 30 
315.1 259.1 35 

3 黄 曲 霉 毒素 B; Aflatoxin B。 
315. 1 287. 1 40 
313. 1 241. 0 50 

4 黄 曲 稚 毒 素 Bl Aflatoxin Bi 
313. 1 285. 1 40 

系列 混合 对 照 品 溶液 的 制备 精密 量 取 黄 曲霉 毒素 混 


合 对 照 品 溶液 ( 黄 曲 锤 毒素 Bl 、 黄 曲霉 毒素 B,、 黄 曲 稚 毒 
素 G!、 黄 曲 霆 毒素 G 的 标示 浓度 分 别 为 1. 0pg/ml、 
0. 3pg/ml、1. 0pg/ml、0. 3ug/ml) 适 量 ， 用 70% 甲 醇 稀释 
成 含 黄 曲霉 毒 素 B 、G; 浓 度 为 0.04~3ng/ml， 含 黄 曲霉 
毒素 Bl 、G 浓度 为 0. 12 一 10ng/mi 的 系列 对 照 品 溶液 ， 即 
得 (必要 时 可 根据 样品 实际 情况 ， 制 备 系列 基质 对 照 品 溶 
液 ) 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 同 第 一 法 。 

测定 法 ”精密 吸取 上 述 系 列 对 照 品 溶液 各 5xl， 注 入 高 
效 液 相 色谱 -质谱 仪 ， 测 定 峰 面积 ， 以 峰 面积 为 纵 坐 标 ， 进 
样 浓度 为 横 坐标 ， 绘 制 标准 曲线 。 另 精密 吸取 上 述 供 试 品 
溶液 5ul， 注 人 高 效 液 相 色 谱 - 串 联 质谱 仪 ， 测 定 峰 面积 ， 
从 标准 曲线 上 读 出 供 试 品 中 相当 于 黄 曲 霉 毒素 Bl, 、 黄 曲霉 
毒素 B 、 黄 曲霉 毒素 Gl 、 黄 曲霉 毒素 G: 的 浓度 ， 计 算 ， 
即 得 。 

【附注 】 

(1) 本 实验 应 有 相应 的 安全 、 防 护 措施 ， 并 不 得 污染 环境 。 

(2) 残 留 有 黄 曲 惫 毒素 的 废 液 或 废 泻 的 玻璃 器 全 ， 应 置 
于 专用 贮存 容器 ( 装 有 10% 次 握 酸 钠 溶 液 ) 内 ， 漫 泡 24 小 时 
以 上 ， 再 用 清水 将 玻璃 器 友 冲 洗 干 净 。 

(3) 当 测定 结果 超出 限度 时 ， 采 用 第 二 法 进行 确认 。 

2400 注射剂 有 关 物 质 检 查 法 

注射 剂 有 关 物 质 系 指 中 药材 经 提取 、 纯 化 制 成 注射 剂 
后 ， 残 留 在 注射 剂 中 可 能 含有 并 需要 控制 的 物质 。 除 另 有 规 
定 外 ,一般 应 检查 蛋白 质 、 靶 质 、 树 脂 等 ， 静 脉 注射 液 还 应 


2400 注射 剂 有 关 物 质 检查 法 
检查 草酸 盐 、 钾 离子 等 。 其 检查 方法 如 下 。 

蛋白 质 ” 除 另 有 规定 外 ， 取 注射 液 lml， 加 新 配制 的 
30%% 磺 基 水 杨 酸 溶液 Iml， 混 匀 ， 放 置 5 分 钟 ， 不 得 出 现 浑 
池 。 注 射 液 中 如 含有 遇 酸 能 产生 沉淀 的 成 分 ， 可 改 加 轴 酸 试 
液 1 一 3 滴 ， 不 得 出 现 浑浊 。 

靶 质 除 另 有 规定 外 ， 取 注射 液 Iml， 加 新 配制 的 含 
1% 鸡 蛋清 的 生理 氢化 钠 溶液 5ml [必要 时 ， 用 微 孔 滤 腊 
(0. 45pm) 滤 过 ]， 放 置 10 分 钟 ， 不 得 出 现 浑浊 或 沉淀 。 如 
出 现 浑 间或 沉淀 ， 取 注射 液 1Im1， 加 稀 醋 酸 1 滴 ， 再 加 氯 化 
钠 明 胶 试 液 4 一 5 滴 ， 不 得 出 现 浑浊 或 沉淀 。 

含有 聚 乙 二 醇 、 育 山梨 酯 等 育 氧 乙烯 基 物质 的 注射 液 ， 
虽 有 莱 质 也 不 产生 沉淀 ， 对 这 类 注射 液 应 取 未 加 附加 剂 前 的 
半成品 检查 。 

树脂 ” 除 男 有 规定 外 ， 取 注射 液 5ml， 加 盐酸 1 滴 ， 放 
置 30 分 钟 ， 不 得 出 现 沉淀 。 如 出 现 沉淀 ， 另 取 注 射 液 5ml， 
加 三 毛 甲 烷 10ml 振 播 提取 ， 分 取 三 握 甲 煤 液 ， 置 水 浴 上 燕 
二 ,残渣 加 冰 醋 酸 2ml 使 溶解 ， 置 具 塞 试管 中 ， 加 水 3ml， 
混 匀 ， 放 置 30 分 钟 ， 不 得 出 现 沉 淀 。 

草酸 盐 ” 除 男 有 规定 外 ， 取 溶液 型 静脉 注射 液 适量 ， 用 
稀 盐 酸 调 节 pH 值 至 1~2， 滤 过 ， 取 滤液 2ml， 滤 液 调节 
pH 值 至 5~6， 加 3% 氢化 铺 溶 液 2 一 3 滴 ， 放 置 10 分 钟 ， 
不 得 出 现 浑浊 或 沉淀 。 

钾 离子 除 另 有 规定 外 ， 取 静脉 注射 液 2ml1， 蒸 干 ， 
先 用 小 火 炽 灼 至 炭化 ， 再 在 500 一 600 人 C 炽 灼 至 完全 灰 化 ， 
加 稀 醋 酸 2ml 使 溶解 ， 置 25ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 
混 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 取 10ml 纳 氏 比 色 管 两 支 ， 甲 管 中 
精密 加 入 标准 钾 离 子 溶液 0. 8ml， 加 碱 性 甲醛 溶液 ( 取 甲 醋 
溶液 ， 用 0. 1mol/L 氧气 化 钠 溶液 调节 pH 值 至 8. 0 一 9. 0) 
0. 6ml、3% 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 溶液 2 滴 、3% 四 茶 硼 钠 溶 液 
0. 5ml， 加 水 稀释 成 10ml, 乙 管 中 精密 加 入 供 试 品 溶液 
lml, 与 甲 管 同时 依法 操作 ， 摇 匀 ， 甲 、 乙 两 管 同 置 黑 纸 
上 ， 自 上 向 下 透视 ， 乙 管 中 显 出 的 浊 度 与 甲 管 比 较 ， 不 得 
更 浓 。 

【附注 】 标 准 钾 离子 溶液 的 配制 

取 硫 酸 钾 适 量 ， 研 细 ， 于 110'C 干 燥 至 恒 重 ,精密 称 取 
2. 23g， 置 1000ml 量 瓶 中 ， 加 水 适量 使 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 
播 匀 ， 作 为 贮备 液 。 临 用 前 ， 精 密 量 取 贮 备 液 10ml， 置 
100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 即 得 (每 lml 相当 
于 100pg 的 K)。 


* 225 。 


3101 固体 总 量 测定 法 
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3000 ”生物 制品 相关 检查 方法 


3100 


3101 固体 总 量 测定 法 


本 法 系 在 一 定 温度 下 ， 使 供 试 品 的 液体 成 分 蒸发 ， 用 剩 
余 的 固体 成 分 计算 供 试 品 的 固体 总 量 。 

测定 法 

第 一 法 ”10SY 于 烤 法 

精密 量 取 一 定 体积 供 试 品 于 干燥 至 恒 重 的 适宜 的 玻璃 称 
量 瓶 中 ， 置 干 烤箱 中 于 105'C 烘 至 恒 重 。 

第 二 法 ”5S9TC 于 烤 法 

精密 量 取 一 定 体积 供 试 品 于 干燥 至 恒 重 的 适宜 的 玻璃 称 
量 瓶 中 ， 置 干 烤箱 中 于 50 心 烘 至 恒 重 。 

按 下 式 计 算 


cx(%, g/m = 


式 中 cx 为 供 试 品 的 固体 总 量 ，g/ml; 
W 为 供 试 品 恒 重 后 的 重量 ，g; 
V 为 供 试 品 的 体积 ，ml。 


3102 ”了 唾液 酸 测定 法 
〈 间 葵 二 酚 显 色 法 ) 


本 法 系 用 酸 水 解 方法 将 结合 状态 的 唾液 酸 变 成 游离 状 
态 ， 游 离 状 态 的 唾液 酸 与 间 苯 二 酚 反 应 生成 有 色 化 合 物 ， 再 
用 有 机 酸 革 了 到 后 ， 测 定 唾液 酸 含量 。 

唾液 酸 对 照 品 溶液 (200kg/ml) 的 制备 ”精密 称 取 唾液 
酸 对 照 品 10. 52mg (1pg 唾液 酸 相 当 于 3. 24nmol) ， 置 10ml 
量 瓶 中 ， 加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 混 匀 ， 即 为 唾液 酸 贮备 液 
(lmg/ml) ， 按 一 次 使 用 量 分 装 ， 一 70C 贮 存 ， 有 效 期 1 年 。 
仅 可 冻 融 1 次 。4'C 保 存 使 用 期 为 2 周 。 精 密 量 取 唾 液 酸 贮 
备 液 lml， 置 5ml 量 瓶 中 ， 加 水 至 刻度 ， 即 为 每 lml 含 
200ng 的 唾液 酸 对 照 品 溶液 ， 用 前 配制 。 

用 于 C 群 脑膜 炎 奈 瑟 球 菌 多 糖 疫 苗 唾 液 酸 含量 测定 时 ， 
同 法 制备 浓度 为 400pg/ml 的 唾液 酸 对 照 品 溶液 贮备 液 ( 精 
密 称 取 唾液 酸 40mg， 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 纯化 水 溶解 并 定 
容 至 刻度 ， 混 名 ， 即 得 )。 精 密 量 取 唾液 酸 贮备 液 2. 0ml， 
置 10ml 量 瓶 中 ， 加 水 至 刻度 ， 即 为 每 1ml 含 唾液 酸 80yg 的 
唾液 酸 对 照 品 溶液 ， 用 前 配制 。 

测定 法 ” 取 供 试 品 适量 ， 加 水 稀释 至 蛋白 质 浓度 为 每 


。226 。 


含量 测定 法 


lml 含 0. 2 一 0. 4mg， 作 为 供 试 品 溶液 。 按 下 表 取 唾液 酸 对 
照 品 溶液 、 水 及 供 试 品 溶液 于 10ml 玻璃 试管 中 ， 混 匀 ， 每 
管 再 加 入 间 茶 二 本 -盐酸 溶液 (分 别 量 取 2% 间 莱 二 酚 溶 液 
2. 5ml、0. 1mol/L 硫酸 铜 溶液 62. 5p1、25% 盐酸 溶液 20ml， 
加 水 稀释 至 25m1l， 混 匀 。 试 验 前 4 小 时 内 配制 )1ml， 加 盖 ， 
沸水 煮沸 30 分 钟 (水 浴 面 高 于 液 面 约 2cm) ， 取 出 置 冰 浴 中 3 
分 钟 (同时 振 摇 ) 后 ， 每 管 加 乙酸 丁 酯 - 丁 醇 溶液 ( 取 4 体积 乙 
酸 丁 酯 与 1 体积 丁 醇 混 匀 ,室温 下 保存 ，12 小 时 内 使 用 ) 
2ml， 充 分 混 匀 ， 室 温 放 置 10 分 钟 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 
法 (通则 0401)， 在 波长 580nm 处 测定 吸光 度 。 


脑膜 炎 球 菌 疫苗 唾液 酸 含量 测定 : 取 含 唾液 酸 约 40pg/ ml 
的 供 试 品 溶液 和 纯 水 对 照 各 2ml, 另 分 别 取 唾 液 酸 对 照 品 
(80ug/ml) 0. lml、0. 2ml、0. 4ml、0. 8ml、1. 6ml 于 各 管 中 ， 
补水 至 2.0ml 为 标准 曲线 各 点 。 各 管 加 2ml 显 色 剂 
(0. 1mol/L 硫酸 铜 溶液 0. 5ml、4% 间 茶 二 酚 溶 液 5ml， 浓 盐 
酸 80omi， 补 水 至 100ml 混 匀 。 临 用 现 配 〉 摇 匀 ， 沸 水 浴 15 
分 钟 后 冰 浴 5 一 10 分 钟 ， 每 管 加 4ml 有 机 相 “〈 正 丁 醇 15ml， 
加 乙酸 丁 酯 定 容 至 100ml)， 充 分 摇 匀 后 置 室 温 10 分 钟 。 以 
纯 水 对 照 为 0 点 ， 于 585nm 测定 吸光 度 ， 并 作 直 线 回 归 。 
(可 按 比例 缩小 供 试 品 及 各 试剂 体积 ) 

以 唾液 酸 对 照 品 溶液 的 浓度 对 其 相应 的 吸光 度 作 直线 回 
归 ( 相 关系 数 应 不 低 于 0. 99)， 由 直线 回归 方程 计算 5pg 唾液 
酸 的 吸光 度 值 ， 再 按 下 式 计 算 供 试 品 唾液 酸 含量 。 


促 红 素 供 试 品 唾液 酸 含量 _ As XX5X3.24 义 色色? 
(mol/mol 蛋白 质 ) Ai XPX100 


式 中 Ai: 为 5ng 唾液 酸 的 吸光 度 ; 

A: 为 供 试 品 的 吸光 度 ， 

7n 为 供 试 品 稀 释 倍数 ; 

了 为 供 试 品 蛋 白质 含量 ,pg/ nl; 

WW 为 lnmol 促 红 素 的 量 ( 不 包括 糖 成 分 量 )， 相 当 

于 30.6ug。 
脑膜 炎 碌 瑟 球 菌 多 糖 疫 苗 供 试 品 唾液 酸 含量 (ng/ml) = 

Axn 


亲 再 2 关 
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式 中 4 为 供 试 品 溶液 吸光 度 相 对 于 唾液 酸 对 照 品 溶液 的 浓 
度 ，pg/ml; 
n 为 供 试 品 的 稀释 倍数 。 


3103 ” 磷 测 定 法 


本 法 系 将 有 机 磷 转 变 为 无 机 磷 后 进行 磷 含 量 测定 。 磷 酸 
根 在 酸性 溶液 中 与 钼 酸 铵 生成 磷 钼 酸 铵 ， 遇 还 原 剂 即 生成 蓝 
色 物质 (三 氧化 钼 和 五 氧化 钼 的 混合 物 )， 称 之 为 “ 钼 蓝 ”， 
用 比 色 法 测定 供 试 品 中 磷 含 量 。 

测定 法 ”精密 量 取 供 试 品 适量 ( 含 磷 4~20pg) 置 试管 
中 ， 加 4 滴 硫 酸 ( 约 0.08ml) 加 热 至 炭化 ， 再 加 2 滴 高 氯 酸 
( 约 0.06ml) 消 化 至 无 色 澄 清 ， 消 化 完全 后 稍 置 片刻 ， 立 即 
加 水 2ml， 加 0. 04mol/L 铅 酸 贸 溶 液 ( 称 取 钼 酸 铵 5g， 加 水 
溶解 并 稀释 至 100ml)0. 4ml， 混 匀 ; 加 还 原 剂 ( 称 取 亚 硫酸 
氢 钠 6g、 亚 硫酸 钠 1. 2g、1- 氨 基 -2- 茜 酚 -4- 磺 酸 0. lg， 置 棕 
色 瓶 中 ， 加 水 至 50ml，1 周 内 使 用 )0.2ml， 混 匀 ， 加 水 至 
6ml，15 一 20 分 钟 后 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 
在 波长 820nm 处 测定 吸光 度 。 

精密 量 取 标准 磷 溶 液 (精密 称 取 干 燥 至 恒 重 的 磷酸 二 毛 
钾 439. 3mg， 置 100ml 量 产 中， 加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ; 再 
精密 量 取 2ml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 即 得 每 
lml 含 磷 20pg 的 标准 磷 溶 液 ) 0.2ml、0.4ml、0.6ml、 
0. 8ml、1. 0ml， 分 别 置 试管 中 ， 各 补 加 水 至 lml， 自 “加 4 
滴 硫 酸 ” 起 ， 同 法 操作 ， 测 定 各 管 的 吸光 度 。 

以 标准 磷 溶 液 的 系列 浓度 对 其 相应 的 吸光 度 作 直线 回 
扫 ， 然 后 将 供 试 品 溶液 的 吸光 度 代 人 直线 回归 方程 ， 求 出 其 
相应 体积 (ml) 。 


Vxce 
磷 含 量 (yg/ml) 一 


式 中 V 为 供 试 品 溶液 吸光 度 相 对 于 标准 磷 溶 液 的 体 
积 ，ml; 
cR 为 标准 磷 溶 液 的 浓度 ，pg/ml; 
Vx 为 供 试 品 的 体积 ，ml。 
【附注 】(1) 加 高 气 酸 消化 时 ， 必 要 时 可 加 1~2 滴 30% 
过 氧化 氢 ， 但 最 后 必须 将 过 氧化 氢 除 尽 。 
(2) 加 高 握 酸 消化 后 ， 如 在 冷却 后 加 水 ， 须 再 加 热 。 
(C3) 测定 A 群 脑膜 炎 奈 瑟 球 菌 多 糖 疫苗 成 品 磷 含 量 时 ， 
至 少 取 3 支 安 颜 溶解 后 混合 备用 。 


3104 ”硫酸 铵 测定 法 


本 法 系 依据 硫酸 铵 被 氢 氧 化 钠 分 解释 放出 氨 ， 并 被 硼酸 
吸收 生成 珊 酸 匀 ， 用 酸 滴定 液 滴 定 。 根 据 酸 滴定 液 的 消耗 量 
可 计算 出 供 试 品 中 硫酸 铵 含量 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 除 蛋 白质 方法 同 蛋 白质 含量 测定 
(通则 0731 第 一 法 )。 


3106 和 氢 氧 化 铝 ( 或 磷酸 铝 ) 测 定 法 

测定 法 ”精密 量 取 除 蛋 白质 滤液 10m， 置 凯 氏 蒸 馆 器 内 ， 
加 4% 氨 氧化 钠 溶 液 Iml， 加 少量 水 ， 照 氨 测 定 法 * 通 则 0704) 进 
行 蒸 馆 、 滴 定 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 


按 下 式 计算 : 
硫酸 按 含量 436) 一 C 一 VD) XX 01X4.715X2 


式 中 Vi 为 供 试 品 消耗 硫酸 滴定 液 的 体积 ，mli 
Vo 为 空白 对 照 消耗 硫酸 滴定 液 的 体积 ，ml; 
< 为 硫酸 滴定 液 的 浓度 ，mol/L; 

4. 715 为 常数 (lg 氮 相 当 于 4. 715g 硫酸 铵 ); 
14. 01 为 氮 的 相对 原子 质量 。 


X100 


3105 ” 亚 硫 酸 毛 钠 测 定 法 


本 法 系 依据 亚 硫 酸 氧 钠 与 过 量 的 碘 反 应 ， 用 硫 代 硫酸 钠 
滴定 液 滴定 多 余 的 碘 ， 根 据 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 的 消耗 量 ， 可 
计算 出 供 试 品 中 亚 硫 酸 氢 钠 的 含量 。 

测定 法 ”精密 量 取 供 试 品 适量 (相当 于 含 亚 硫 酸 氢 钠 量 
2.5mg)， 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 精 密 加 入 0. 05mol/L 碘 溶液 ( 称 
取 碘 13. 0g， 加 碘化钾 36g 与 水 50ml 溶解 后 ， 加 盐酸 3 滴 与 
水 适量 使 成 1000ml， 摇 匀 ， 用 垂 熔 玻 璃 滤 髓 滤 过 )20ml， 放 
置 5 分钟 ， 沿 瓶 壁 加 人 盐酸 溶液 (5 一 10)2. 0ml， 扬 名。 用 硫 
代 硫 酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 至 近 终 点 时 ， 加 0. 5% 淀 粉 
指示 液 约 0. 5ml， 滴 定 至 蓝 色 消失 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 
试验 校正 。 


按 下 式 计算 : 
_ (Vo—Vi) XeX52.03X100 
亚 硫 酸 氧 钠 含 量 〈%%) 一 到 X006 


式 中 Vo 为 空白 试验 消耗 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 的 体积 ,mh 
Vi 为 供 试 品 消耗 硫 代 硫 酸 钠 滴 定 液 的 体积 ，mi; 
V: 为 供 试 品 的 体积 ，ml; 
c 为 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 的 浓度 ，mol/L。 
【附注 〗】 硫 代 硫 酸 钠 滴 定 液 (0. 1mol/L) 的 制备 及 滴定 
称 取 硫 代 硫酸 钠 26g 与 无 水 碳酸 钠 0. 20g， 加 新 沸 过 的 冷水 
适量 ， 使 溶解 成 1000ml， 摇 匀 ， 放 置 1 个 月 后 滤 过 。 
精密 称 取 在 120'C 干燥 至 恒 重 的 基准 重 铬 酸 钾 0. 15g， 
置 碘 瓶 中 ， 加 水 50ml 使 溶解 ， 加 碘化钾 2. 0g， 轻 轻 振 播 使 
溶解 ， 加 稀 硫 酸 (5. 7~100)40mlj， 握 匀 ， 密 塞 ， 在 暗 处 放置 
10 分 钟 后 ， 加 水 250ml 稀释 ， 用 本 液 滴 定 至 近 终 点 时 ， 加 
淀粉 指示 液 ( 称 取 可 溶性 淀粉 0. 5g， 加 水 5ml 搅 匀 后 ， 缓 组 
倾 和 人 100ml 沸 水 中 ， 随 加 随 搅拌 ， 继 续 者 沸 2 分 钟 ， 冷 却 ， 
倾 取 上 层 清 液 。 本 液 应 临 用 配制 )3ml， 继 续 滴定 至 蓝 色 消 
失 而 显 亮 绿色 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 lml 硫 
代 硫 酸 钠 滴 定 液 相当 于 4. 903mg 的 重 铬 酸 钾 。 根 据 本 液 的 
消耗 量 与 重 铬 酸 钾 的 取 用 量 , 算出 本 液 的 浓度 ， 即 得 。 


3106 ”和 氢 氧 化 铝 ( 或 磷酸 铝 ) 测 定 法 


本 法 系 依据 过 量 的 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 与 铝 离子 发 生 反 
。 227 。 


3107 氢化 钠 测 定 法 


应 ， 再 用 锌 滴定 液 滴定 剩余 的 乙 二 上 胺 四 乙酸 二 钠 ， 根 据 锌 滴 
定 液 的 消耗 量 ， 可 计算 出 供 试 品 中 和 氨 氧 化 铝 ( 或 碰 酸 铝 ) 的 
含量 。 

测定 法 ”精密 量 取 供 试 品 适量 (相当 于 含 锅 1 一 10mg)， 
置 250ml 锥 形 瓶 中 ， 加 磷酸 溶液 (6 一 100)1. 5ml， 使 完全 溶 
解 。 必 要 时 于 水 浴 中 加 温 ( 难 于 溶解 时 尚 可 适当 增加 磷酸 
量 )。 精 密 加 入 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 滴定 液 (0.05mol/L) 10ml、 
醋酸 -醋酸 锭 缓冲 液 (pPH4. 5)( 称 取 醋 酸 敏 7.7g， 加 水 50ml 
溶解 后 ， 加 冰 醋 酸 6ml 与 适量 的 水 稀释 至 100ml) 10ml， 置 
沸水 浴 上 加 热 10 分 钟 ， 取 出 冷 至 室温 ， 加 二 甲 酚 检 指示 液 
1ml， 用 锌 滴定 液 (0. 025mol/L) 进 行 滴定 ， 当 溶液 由 亮 黄 色 
变 为 橙色 ， 即 为 终点 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 

按 下 式 计算 : 


揽 氧 化 钼 合 量 (mg/mD 二 下 一 站 2 78. 01 
克 酸 铝 全 量 (mg/mD 一 一 


Vo—~Vi)XcX26.98 
Ya 


式 中 V 为 空白 试验 消耗 锌 滴定 液 的 体积 ，ml; 
Vi 为 供 试 品 消耗 锌 滴定 液 的 体积 ，mli 
c 为 锌 滴定 液 的 浓度 ，mol/L; 
Vi 为 供 试 品 的 体积 ，ml; 
78.01、121.95、26. 98 分 别 为 氢 氧 化 铝 、 磷 酸 铝 、 
铝 的 分 子 量 或 相对 原子 质量 。 

【附注 】 (1) 锌 滴定 液 (0.05mol/L) 的 制备 与 滴定 称 取 硫 
酸 锌 15g( 相 当 于 锌 约 3.3g)， 加 稀 盐 酸 (23. 4->100)10ml， 
适量 水 溶解 并 稀释 至 1000ml， 摇 匀 。 精 密 量 取 本 液 25ml， 
加 0.025% 甲 基 红 的 乙醇 溶液 1 滴 ， 滴 加 氨 试 液 至 溶液 显 微 
黄色 ， 加 水 25ml、 氮 -氢化 铵 缓冲 液 (pH10.0)10ml 与 铬 黑 
工 指示 剂 少量 ， 用 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 滴定 液 (0. 05mol/L) 滴 
定 至 溶液 由 紫色 变 为 纯 蓝 色 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校 
正 。 根 据 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 滴定 液 〈0.05mol/L) 的 消耗 量 ， 
算出 本 液 的 浓度 ， 即 得 。 

(2) 锌 滴定 液 (0. 025moi/L)? 的 制备 ”精密 量 取 锌 滴定 液 
(0. 05mol/L)100ml， 加 水 准确 稀释 至 200ml1， 揪 名 ， 即 得 。 

(3) 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 滴 定 液 (0.05mol/L) 的 制备 与 滴 
定 称 取 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 19g， 加 适量 的 水 溶解 并 稀释 至 
1000ml, 扬 匀 。 取 于 约 800C 灼 烧 至 恒 重 的 标准 氧化 匀 
0. 12g， 精 密 称 定 ， 加 稀 盐 酸 (23. 4 一 100)3ml 使 溶解 ， 加 水 
25ml， 加 0.025%% 甲 基 红 的 乙醇 溶液 1 滴 ， 滴 加 氨 试 液 至 溶 
液 显 微 黄色 ， 加 水 25ml 与 氮 - 氟 化 铵 缓冲 液 (pH10.0)10ml， 
再 加 铬 黑 人工 指 示 剂 少量 ， 用 本 液 滴定 至 溶液 由 紫色 变 为 纯 
蓝 色 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 乙 二 胺 四 
乙酸 二 钠 滴 定 液 (0.05mol/L) 相 当 于 4.069mg 的 氧化 锌 。 
根据 本 液 的 消耗 量 与 氧化 锌 的 取 用 量 ， 算 出 本 液 的 浓度 ， 
即 得 。 


铝 含量 (mg/ml) 一 


* 228 。 


亲 再 2 关 


中 国药 典 2015 年 版 


3107 和 氯 化 钠 测定 法 


本 法 系 用 硝酸 破坏 供 试 品 中 的 蛋白 质 后 , 再 加 入 过 量 的 
硝酸 银 , 使 供 试 品 中 的 氯 离子 与 硝酸 银 完全 反应 ， 生 成 毛 化 
银 沉 淀 析 出 , 过 量 的 硝酸 银 用 硫 氰 酸 馈 滴定 液 滴定 , 根据 硫 
氰 酸 铵 滴定 液 消耗 的 量 ， 可 计算 出 供 试 品 中 氧化 钠 的 含量 。 

测定 法 ”精密 量 取 供 试 品 1. 0ml， 精 密 加 入 0. 1mol/L 
硝酸 银 溶 液 ( 称 取 硝 酸 银 17. 0g， 加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml) 
5ml( 若 蛋白 质 含量 较 高 者 ， 加 2ml 饱和 高 锰 酸 钾 深 液 )， 混 
句 ， 加 8. 0molL 硝酸 溶液 10ml， 加 热 消 化 至 溶液 港 清 ， 冷 
却 ， 加 水 50ml、8% 硫 酸 铁 铵 指示 液 tml， 用 硫 握 酸 铵 滴定 
液 (0. 05mol/L) 滴 定 至 溶液 呈 淡 棕 红色 ， 振 播 后 仍 不 褪色 ， 
即 为 终点 。 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 (可 不 消化 ) 校 正 。 

按 下 式 计 算 

氯 化 钠 含量 (g/L) 一 (Ve 一 Vx)Xc X58.45 
式 中 Vo 为 空白 试验 消耗 硫 氰 酸 铵 滴定 液 的 体积 ，ml; 
Vx 为 供 试 品 消耗 硫 氰 酸 贸 滴 定 液 的 体积 ，ml; 
c 为 硫 氰 酸 铵 滴定 液 浓度 ，moML; 
58. 45 为 氧化 钠 的 分 子 量 。 
【附注 】(1) 硫 氰 酸 铵 滴定 液 (0. 1mol/L) 的 制备 及 滴定 
称 取 硫 氰 酸 铵 8. 0g， 加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml， 扬 匀 。 
精密 量 取 硝 酸 银 滴定 液 (0. lmol/L)25ml， 加 水 50ml、 硝 酸 
2ml 与 8% 硫 酸 铁 铵 指示 液 2ml， 用 本 液 滴定 至 溶液 微 显 淡 
棕 红 色 ;， 经 剧烈 振 播 后 仍 不 褪色 ， 即 为 终点 。 根 据 本 液 的 消 
耗 量 算出 本 液 的 浓度 。 

(2) 硫 握 酸 锐 滴 定 液 (0.05mol/L) 制 备 ” 精 密 量 取 硫 氰 
酸 筱 滴定 液 (0. 1moVL) 100ml， 加 水 准确 稀释 至 200ml， 
摇 匀 。 


3108 ” 构 析 酸 离子 测定 法 


第 一 法 ” 比 色 法 

枸 析 酸 钠 对 照 品 溶液 的 制备 ”取经 减 压 干燥 至 恒 重 的 构 
橡 酸 钠 (Cs Hs NasO,， 2H;O)0. 6g， 精 密 称 定 ， 置 100ml 量 
瓶 中 ， 加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 精 密 量 取 5ml， 置 
50ml 量 瓶 中 ， 用 5%% 三 氯 乙酸 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 精密 量 取 供 试 品 0.5ml 与 水 
4. 5ml， 加 10% 三 氯 乙酸 洲 液 5ml， 混 匀 ， 置 60 人 水 浴 加 热 
5 分 钟 ， 以 每 分 钟 4000 转 离心 20 分 钟 ， 取 上 清 液 备用 。 

测定 法 ”精密 量 取 供 试 品 溶液 Iml， 置 25ml 具 塞 试管 
中 ， 精 密 加 吡啶 1. 3ml， 混 匀 ， 再 精密 加 醋酸 本 5.7ml， 立 即 
混 匀 并 置 31C 士 1C 的 水 浴 中 ， 准 确 放 置 35 分 钟 后 ， 照 紫外 - 
可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 在 波长 425nm 处 测定 吸光 度 。 
另 精密 量 取 枸 橡 酸 钠 对 照 品 溶液 0. 25ml、0. 50ml、0. 75ml、 
1. 0ml, 分 别 置 于 具 塞 试管 中 ， 各 精密 加 5% 三 氯 乙酸 溶液 
0. 75ml、0. 50m1、0. 25ml、0. 00ml( 其 相对 应 的 构 裤 酸 离 子 
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含量 为 0. 5mmol/L、1.0mmol/L、1. 5mmol/L、2. 0mmol/L)， 
自 “ 精 密 加 吡啶 1. 3ml” 起 ， 同 法 操作 。 

以 对 照 品 溶液 枸 机 酸 离子 浓度 对 其 相应 的 吸光 度 作 直线 
回归 ， 求 得 直线 回归 方程 ， 计 算出 供 试 品 溶液 中 的 枸 梅 酸 离 
子 含量 (mmol/L) ， 再 乘 以 供 试 品 稀释 倍数 (20) ， 即 为 供 试 
品 枸 梅 酸 离子 含量 (mmol/IL) 。 

第 二 法 ”高效 液 相 色 谱 法 

照 高 效 液 相 色 谱 法 (通则 0512) 测 定 。 

色谱 条 件 ” 用 茶 乙 烯 -二 乙烯 基 共 共聚 物 为 基质 的 阳 离 
子 交换 色谱 柱 (H* )， 粒 度 9pm 或 8pm， 内 径 7.8mm， 柱 长 
300mm; 柱 温 为 50C;， 流动 相 为 0.004mol/L 硫酸 溶液 ， 流 
速 为 每 分 钟 0. 8m1， 示 差 折光 检测 器 。 

测定 法 精密 称 取经 减 压 干 燥 至 恒 重 的 枸 梅 酸 钠 
(Cs Hs NasO,，2H:O)0.735g， 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 水 溶解 
并 稀释 至 刻度 ,精密 量 取 5. 0ml、10. 0ml、15. 0ml， 分别 置 
25ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 ， 邑 得 相对 应 的 
5. 0mmol/L、10. 0mmol/L、15. 0mmol/L 枸 橡 酸 离子 对 照 品 
溶液 。 分 别 精 密 量 取 20x1， 注 入 液 相 色 谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ; 
另 精密 量 取 供 试 品 溶液 Iml， 置 15ml 离心 管 中 ， 精 密 加 
1. 5% 磺 基 水 杨 酸 溶液 1ml， 混 匀 ， 室 温 下 以 每 分 钟 2000 转 
离心 10 分 钟 。 取 上 清 液 ， 同 法 测定 。 

以 对 照 品 溶液 的 枸 株 酸 离子 浓度 对 其 相应 的 峰 面积 作 直 
线 回 归 ， 求 得 直线 回归 方程 ， 计 算出 供 试 品 溶液 枸 构 酸 钠 含 
量 (mmol/L) ， 再 乘 以 供 试 品 稀释 倍数 (2) ， 计 算出 供 试 品 枸 
橡 酸 离子 含量 (mmol/L) 。 

【附注 】 《1) 根 据 供 试 品 枸 橡 酸 离子 含量 ， 可 适当 调整 
枸 橡 酸 离子 对 照 品 溶液 浓度 。 

(2) 直 线 回归 相关 系数 应 不 低 于 0. 999 。 

(3) 不 同 厂 家 的 阳离子 交换 色谱 柱 (H? ) 的 流速 、 流 动 
相 、 柱 温 等 会 有 所 不 同 ， 可 根据 色谱 柱 说 明 书 对 色谱 条 件 进 
行 适当 调整 。 

第 三 法 “高效 液 相 色 谱 法 

照 高 效 液 相 色谱 法 (通则 0512) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 色谱 柱 为 十 八 烷 基 硅烷 键 
合 硅胶 填充 色谱 柱 ， 柱 长 250mm， 柱 直径 4. 6mm， 粒 度 
5pkm。 流 动 相 为 18. 2mmol/L 磷酸 盐 缓 冲 液 ，0.1% 异 丙 醇 
溶液 (pH 2.0~2.5); 柱 温 : 40C; 流速 : 每 分 钟 1. 0ml; 
样品 池 温 度 : 室温 ; 运行 时 间 : 50 分 钟 ， 紫 外 检测 器 检测 
波长 : 210nm。 取 5. 0mmol/L 枸 析 酸 离子 溶液 20p1， 注 人 
色谱 柱 ， 记 录 色 谱 图 ， 拖 尾 因 子 按 枸 梅 酸 离子 色谱 峰 测 定 应 
为 0.95 一 1. 40。 

测定 法 精密 称 取经 减 压 干燥 至 便 重 的 枸 橡 酸 钠 
(Cs HsNasO7。2H:O)0.735g， 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 超 纯 水 
溶解 并 稀释 至 刻度 。 精 密 量 取 5. 0ml、10. 0ml、15. 0ml， 
分 别 置 25ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 扬 句 ， 即 得 相应 的 
5. 0mmol/L、10. 0mmol/L、15. 0mmol/L 枸 橡 酸 离子 对 照 
品 溶液 。 分 别 精 密 量 取 20pl， 注 入 液 相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 


3110 钠 离 子 测定 法 


图 ; 另 精密 量 取 供 试 品 溶液 lml， 置 15ml 离心 管 中 ， 精 
密 加 1.5% 磺 基 水 杨 酸 4ml， 混 匀 。 室 温 静 置 2 小 时 以 
上 ， 以 每 分 钟 3000 转 离心 10 分 钟 ， 取 上 清 液 ， 同 法 
测定 。 

以 对 照 品 溶液 构 构 酸 离子 浓度 对 其 相应 的 峰 面积 作 直线 
回归 ， 求 得 直线 回归 方程 。 计 算 供 试 品 溶液 枸 橡 酸 离 子 含量 
CmmolL) ， 再 乘 以 相应 的 供 试 品 稀释 倍数 (5) ， 即 为 供 试 品 
枸 机 酸 离子 含量 (mmol/L) 。 

【附注 】 1) 根据 供 试 品 枸 格 酸 离子 含量 ， 可 适当 调整 
枸 析 酸 离子 对 照 品 溶液 浓度 。 

(2) 根 据 供 试 品 蛋 白质 浓度 ， 可 适当 调整 沉淀 剂 磺 基 水 
杨 酸 的 加 入 量 。 

(3) 直 线 回归 相关 系数 应 不 低 于 0. 999 。 


3109 钾 离 子 测定 法 


本 法 系 用 火焰 光度 法 测定 供 试 品 中 钾 离 子 含量 。 

测定 法 ”精密 量 取 供 试 品 2ml， 置 50ml 量 瓶 中 ， 用 
水 稀释 至 刻度 ， 即 为 供 试 品 溶液 。 照 火焰 光度 法 (通则 
0407) 测 定 ， 在 波长 769nm 处 测定 供 试 品 溶液 的 发 光 强 
度 。 另 精密 称 取 于 110C 干燥 至 恒 重 的 氯 化 钾 56. 0mg， 
置 500ml 量 瓶 中 ， 用 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 再 精密 量 取 
该 溶液 1. 0ml、2. 0ml、3. 0ml、4.0ml、5. 0ml,， 分 别 置 
50ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ,， 制 成 0.03mmol/L、 
0.06mmol/L、0.09mmol/L、0. 12mmol/L、0. 15mmol/L 的 
系列 标准 钾 溶液 ， 同 法 测定 。 

以 系列 标准 钾 溶 液 的 浓度 对 其 相应 的 发 光 强 度 作 直 线 回 
归 ， 将 供 试 品 溶 液 发 光 强 度 代 入 直线 回归 方程 ， 求 得 供 试 品 
溶液 钾 离 子 浓度 (mmol/L)， 再 乘 以 供 试 品 的 稀释 倍数 (25)， 
计算 出 供 试 品 钾 离 子 含量 (mmol/L)。 


3110” 钠 离子 测定 法 


本 法 系 用 火焰 光度 法 测定 供 试 品 中 钠 离 子 含量 。 

测定 法 ”精密 量 取 供 试 品 0. 5ml， 置 50ml 量 瓶 中 ， 用 
水 稀释 至 刻度 ， 即 为 供 试 品 溶液 。 照 火焰 光度 法 (通则 
0407) 测 定 ， 在 波长 589nm 处 测定 供 试 品 溶 液 的 发 光 强 度 。 
另 精密 称 取 于 110YC 干燥 至 恒 重 的 氯 化 钠 0. 293g， 置 100ml 
量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 再 精密 量 取 该 溶液 0.9ml、 
1.1ml、1. 3ml、1. 5ml、1. 7mlj， 分 别 置 50ml 量 瓶 中 ， 用 水 
稀释 至 刻度 ， 制 成 0.9mmol/L、1. 1mmol/L、1. 3mmol/L、 
1. 5mmol/L、1. 7mmol/L 的 系列 标准 钠 溶 液 ， 同 法 操作 。 

以 系列 标准 钠 溶 液 的 浓度 对 其 相应 的 发 光 强 度 作 直线 回 
归 ， 将 供 试 品 溶液 发 光 强 度 代入 直线 回归 方程 ， 求 得 供 试 品 
溶液 钠 离 子 浓度 (mmol/L)， 再 乘 以 供 试 品 的 稀释 倍数 
〈100)， 计 算出 供 试 品 钠 离 子 含量 (mmol/L) 。 


。，229 。 


3111 辛酸 钠 测定 法 


3111 辛酸 钠 测 定 法 


本 法 系 用 气相 色谱 法 测定 供 试 品 中 辛酸 钠 含 量 。 

照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 酸 改 性 聚 乙 二 醇 (20MD) 
毛细 管 柱 ， 柱 温 160C， 火 焰 离 子 化 检测 器 ， 检 测 器 温度 
230C ， 气 化 室温 度 230C ， 载 气 (氮气 ) 流 速 为 每 分 钟 35ml。 
辛酸 峰 与 庚 酸 峰 的 分 离 度 应 大 于 1. 5， 辛 酸 峰 的 拖 尾 因子 应 
为 0.95 一 1. 20， 辛 酸 对 照 品 溶 液 连 续 进 样 5 次 ， 所 得 辛酸 
峰 与 庚 酸 峰 面积 之 比 的 相对 标准 偏差 (RSD) 应 不 大 于 5% 。 

内 标 溶液 的 制备 ” 取 庚 酸 ， 加 三 氧 甲 烷 制 成 每 1ml 中 含 
10mg 的 溶液 ， 即 得 。 

测定 法 ” 取 供 试 品 ， 用 水 准确 稀释 成 每 升 含 蛋白 质 40 一 
50g 的 溶液 ， 即 为 供 试 品 溶液 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 0. 5ml， 
加 内 标 溶液 30pl 与 1. 5molL 高 氢 酸 溶液 0. 2ml， 于 振荡 器 
上 混合 1 分 钟 ， 加 三 毛 甲 烷 4ml， 加 盖 ， 于 振荡 器 上 剧烈 混 
合 2 分 钟 ， 以 每 分 钟 3000 转 离心 20 分 钟 ， 除 去 上 层 水 相 ， 
小 心 将 三 毛 甲 烷 层 代入 10ml 试管 中 ， 将 三 氯 甲烷 挥发 至 干 ， 
加 三 握 甲 烷 100nl 溶解 残渣 ， 取 0. 1pl 注 人 气相 色谱 仪 。 另 
取 辛 酸 对 照 品 约 0.15g， 精 密 称 定 ， 置 10ml 量 瓶 中 ， 用 三 
氧 甲烷 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 即 为 辛酸 对 照 品 溶液 。 精 密 量 取 
辛酸 对 照 品 溶液 10pxl、20p1、30pl、40p1、50p1l， 各 精密 加 
内 标 溶 液 30x1， 于 振 葛 器 上 混合 1 分钟， 加 三 握 甲 烷 4ml， 
将 三 氧 甲烷 挥发 至 干 ， 各 加 三 氧 甲烷 100pl 溶解 残 汀 ， 同 法 
操作 。 

以 各 辛酸 对 照 品 溶液 峰 面积 与 内 标 峰 面积 比 对 各 辛酸 对 
照 品 溶液 辛酸 量 (ng) 作 直线 回归 ， 求 得 直线 回归 方程 ， 计 
算出 供 试 品 溶液 辛酸 绝对 量 (A) ， 再 按 下 式 计算 供 试 品 辛酸 
钠 含量 : 

AXn 


辛酸 钠 含 量 (mmol/g 和 蛋白质) 二 Jf4-592XBXcx1005 


式 中 A 为 供 试 品 溶液 辛酸 绝对 量 ，pg; 
B 为 取样 量 ， 即 为 0.5mj; 
7 为 供 试 品 稀 释 倍 数 ; 
c 为 供 试 品 蛋 白质 含量 ，g/ml; 
144. 22 为 辛酸 的 分 子 量 。 
【附注 】 了 (1)1mmol 辛酸 相当 于 1mmol 辛酸 钠 。 
(2) 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 的 溶剂 挥发 的 速度 应 尽量 
保持 一 致 。 
(3) 直 线 回归 相关 系数 应 不 低 于 0. 99。 
(4) 根 据 不 同 厂家 的 仪器 及 毛细 管 柱 ， 可 适当 调整 柱 
温 、 检 测 器 温度 、 气 化 室温 度 、 载 气流 速 、 进 样 体积 等 。 


3112 ”乙酰 色 氨 酸 测定 法 


本 法 系 用 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (吸收 系数 法 ?测定 人 血 
，230 。 
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白 蛋 白 供 试 品 中 的 N- 乙 酰 -DL- 色 氨 酸 含量 。 

测定 法 ”用 生理 氯 化 钠 溶液 将 供 试 品 蛋白 质 稀释 至 
5 为 ， 即 为 供 试 品 洲 液 。 量 取 供 试 品 溶液 0. 1ml， 分 别 加 入 
生理 氯 化 钠 溶液 0. 3ml 和 0. 3mol/L 高 毛 酸 溶液 3, ml， 混 
匀 ;， 另 取 生 理 氨 化 钠 溶液 0. 4ml， 加 0. 3molL 高 气 酸 溶液 
3. 6ml， 混 匀 ， 作 为 空白 对 照 。 室 温 放置 10 分 钟 ， 以 每 分 钟 
3500 转 离心 20 分 钟 ， 取 上 清 液 在 波长 280nm 处 测定 吸光 
度 ， 用 空白 溶液 调 零 点 。 按 下 式 计算 供 试 品 中 的 N- 乙 栈 - 
DL- 色 氨 酸 含量 : 


供 试 品 N- 乙 酰 -DL- 色 氨 酸 含量 _ (Azso Xn)/5. 25 
(mmol/g) Pp 


n 为 供 试 品 的 稀释 系数 ; 
5. 25 为 N- 乙 酰 -DL- 色 氨 酸 的 毫 摩尔 吸收 系数 ; 
P 为 供 试 品 的 蛋白 质 含量 ，g/L。 


式 中 


3113 ” 茶 栈 测定 法 


本 法 系 依据 溴 酸 盐 洲 液 与 盐酸 反应 产生 省 ， 遇 苯酚 生成 
三 溴 葵 酚 ， 过 量 的 溴 与 碘化钾 反应 释 出 碘 ， 析 出 的 碘 用 硫 代 
硫酸 钠 滴定 液 滴定 ， 根 据 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 的 消耗 量 ， 可 计 
算出 供 试 品 中 葵 酚 的 含量 。 

测定 法 ”精密 量 取 供 试 品 Iml， 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 加 水 
50ml， 精 密 加 入 0.02molL 溴 溶液 ( 称 取 溴 酸 钾 0. 56g， 加 
省 化 钾 3g， 加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml)15 一 25ml( 供 试 品 含 
茶 酚 量 0.3%% 一 0.5%% 时 加 25ml， 小 于 0.3%% 则 加 15ml) ， 沿 
瓶 壁 加 入 6mol/L 盐酸 溶液 10ml， 摇 匀 ， 密 塞 ， 在 暗 处 放置 
30 分 钟 后 ， 加 25% 砚 化 钾 溶液 2ml 于 具 塞 锥 形 瓶颈 口 ， 稍 启 
瓶 塞 ， 使 流下 ， 密 塞 ， 摇 匀 。 以 少量 水 洗 瓶 颈 ， 用 硫 代 硫酸 
钠 滴 定 液 (0.02mol/L) 滴 定 至 近 终 点 时 ， 加 淀粉 指示 液 约 
0. 5ml， 滴 定 至 蓝 色 消失 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 


按 下 式 计算 : 
_ (Vo—V)XcX15., 69X100 
莱 酚 合 量 (34 二 一 一 一 600 一 一 


式 中 Vo 为 空白 试验 消耗 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 的 体积 ，ml; 

Vi 为 供 试 品 消耗 硫 代 硫酸 钠 滴 定 液 的 体积 ，ml; 

< 为 硫 代 硫 酸 钠 滴 定 液 的 浓度 ，mol/L; 

15. 69 为 苯酚 分 子 量 的 1/6 。 

【附注 】(1) 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 的 制备 及 标 
定 称 取 硫 代 硫 酸 钠 26g 与 无 水 碳酸 钠 0.208， 加 新 沸 过 的 
冷水 适量 溶解 并 稀释 至 1000ml， 摇 匀 ， 放 置 1 个 月 后 滤 过 。 
取 在 120 人 干燥 至 恒 重 的 基准 重 铬 酸 钾 0.15g， 精 密 称 定 ， 
置 碘 瓶 中 ， 加 水 50ml 溶解 ， 加 碘化钾 2. 0g， 轻 轻 振 扬 使 溶 
解 ， 加 稀 硫 酸 (5.7 一 100)40ml， 扬 句 ， 密 塞 ; 在 暗 处 放置 
10 分 钟 后 ， 加 水 250ml 稀释 ， 用 本 液 滴定 至 近 终 点 时 ， 加 
淀粉 指示 液 ( 称 取 可 溶性 淀粉 0.5g， 加 水 5ml 混 悬 后 缓 缓 倾 
人 100ml 沸水 中 ， 随 加 随 搅拌 ， 继 续 煮 沸 2 分 钟 ， 冷 却 ， 倾 
取 上 层 清 液 。 本 液 应 临 用 配制 )3ml， 继 续 滴定 至 蓝 色 消 失 
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而 显 亮 绿色 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 硫 代 
硫酸 钠 滴 定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 4. 903mg 重 铬 酸 钾 。 根 据 
本 液 的 消耗 量 与 重 铬 酸 钾 的 取 用 量 , 算出 本 液 的 浓度 ， 
即 得 。 

(2) 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 (0.02mol/L) 的 制备 ”精密 量 取 
硫 代 硫 酸 钠 滴 定 液 (0.,1mol/L)100ml， 加 水 准确 稀释 至 
500ml]， 摇 匀 。 

(3) 可 做 限度 测定 。 

3114 间 甲 酚 测 定 法 

本 法 系 依 据 4- 氨 基 安 蔡 比 林 、 铁 氰 化 钾 在 碱 性 条 件 下 与 
间 甲 酚 反 应 生成 一 种 红色 物质 ， 用 比 色 法 测定 供 试 品 中 间 甲 
酰 含量 。 

测定 法 ”精密 量 取 一 定 体积 的 供 试 品 ， 置 试管 中 ， 定 量 
稀释 50 倍 ， 即 为 供 试 品 溶液 。 量 取 供 试 品 溶液 1. 0ml， 加 
水 5.0ml, 混 匀 ， 依 次 加 pH9.8 缓冲 液 ( 称 取 无 水 碳酸 钠 
6. 36g5、 碳 酸 氢 钠 3. 36g8， 加 水 溶解 并 稀释 至 800ml， 用 lmol/ 
L 盐酸 调 pH 值 至 9.8 后 ， 再 加 水 至 1000ml)、0.3% 4- 氮 基 
安 蔡 比 林 溶 液 、1. 2% 铁 氰 化 钾 溶 液 及 lmoML 磷酸 二 氢 钾 溶 
液 各 1. 0ml1， 混 匀 ， 于 室温 避 光 放置 10 分 钟 ， 照 紫外 -可 见 
分 光 光 度 法 (通则 0401)， 在 波长 510nm 处 测定 吸光 度 。 

精密 量 取 间 甲 酚 对 照 品 溶液 ( 取 间 甲 酚 适 量 ， 精 密 称 定 ， 
置 量 瓶 中 ， 加 水 溶解 并 稀释 至 每 lml 含 10pg) 1. 0ml、 
2. 0m]、3. 0ml、4. 0ml、5. 0ml、6. 0ml， 分 别 置 试管 中 ， 加 
水 补 至 6.0ml， 自 “依次 加 pH9. 8 缓冲 液 ” 起， 同 法 操作 ， 
测定 各 管 的 吸光 度 。 

以 间 甲 酚 对 照 品 溶液 的 系列 浓度 对 其 相应 的 吸光 度 作 直 
线 回归 ， 将 供 试 品 溶 液 的 吸光 度 代 人 直线 回归 方程 ， 得 供 试 
品 的 间 甲 酚 含 量 (mg/ml) 。 


311S ” 硫 柳 孙 测定 法 


第 一 法 ”滴定 法 

本 法 系 依 据 汞 有 机 化 合 物 经 强酸 消化 成 无 机 汞 离子 ， 与 
双 硫 脉 溶液 形成 检 黄 色 化 合 物 ， 根 据 双 硫 脉 滴定 液 的 消耗 
量 ， 可 计算 出 供 试 品 中 硫 柳 孙 含量 。 

试剂 (1) 双 硫 脉 滴定 液 ”精密 称 取 双 硫 脉 50mg， 置 
100ml 量 瓶 中 ， 加 三 氯 甲烷 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 
贮备 液 。 

临 用 前 ， 精 密 量 取 贮 备 液 2. 5ml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 
四 氧化 碳 稀 释 至 刻度 ， 揪 匀 ， 即 得 双 硫 脏 滴 定 液 ， 保 存 于 冷 
暗 处 。 

(2) 标 准 汞 溶液” 取 置 硫酸 干燥 器 中 干燥 至 恒 重 的 握 化 
高 冬 约 0. 135g， 精 密 称 定 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 0. 5mol/L 
硫酸 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 即 为 标准 汞 贮备 液 。 

临 用 前 ， 精 密 量 取 标 准 汞 贮备 液 适量 ， 置 100ml 量 瓶 


3115 硫 柳 汞 测定 法 


中 ， 加 0. 5mol/L 硫酸 溶液 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 ， 即 为 每 1ml 
相当 于 50pg Hg 的 标准 汞 溶液 。 : 

测定 法 〈1) 消 化 ”精密 量 取 供 试 品 适量 ( 约 相当 于 含 陛 
量 50kg)， 置 150ml 圆 底 磨 口 烧瓶 ( 附 长 40cm 回流 管 ) 中 ， 
加 硫酸 2ml、8. 0moML 硝酸 溶液 0. 5ml 混 匀 后 ， 置 电炉 上 
加 热 回流 15 分 钟 (或 置 于 3cmX 24cm 试管 中 ， 加 盖 置 85 一 
90C 水 浴 加 热 1 小 时 )， 冷 却 后 加 水 40ml， 加 20%% 盐 酸 羟 胺 
溶液 5ml。 

(2) 滴 定 ”用 水 40ml 将 上 述 消化 后 溶液 分 数 次 冲洗 人 
125ml 分 液 漏斗 中 ， 用 双 硫 脉 滴定 液 滴 定 ， 开 始 时 每 次 可 加 
人 2ml 左 右 ， 以 后 逐渐 减少 至 每 次 0. 5ml， 最 后 还 可 少 至 
0. 2ml。 每 次 加 入 滴定 液 后 ， 振 播 10 秒 钟 ， 静 置 分 层 ， 弃 去 
四 氢化 碳 层 ， 继 续 滴 定 ， 直 至 双 硫 脉 液 的 绿色 不 变 ， 即 为 
终点 。 

(3) 双 硫 脉 滴定 液 的 标 化 ”精密 量 取 标准 汞 溶液 1ml， 
置 125ml 分 液 漏斗 中 ， 加 硫酸 2ml， 加 水 80ml 和 20% 盐 酸 
羟 胺 溶液 5ml， 自 “用 双 硫 脓 滴 定 液 滴定 ”起 ， 同 法 操作 。 


按 下 式 计算 ， 
_ VixX0.050X2.02 
硫 柳 对 全 量 (%) 一 yxy-x1000- 


式 中 Vi 为 供 试 品 消耗 双 硫 及 滴定 液 的 体积 ，mjl; 
V: 为 标准 尔 湾 液 消耗 双 硫 逐 滴 定 液 的 体积 ，ml; 
Vi 为 供 试 品 的 体积 ，ml; 
0. 050 为 标准 汞 溶液 的 浓度 ，mg/mil; 
2. 02 为 常数 (lg 未 相当 于 2. 02g 硫 柳 汞 )。 
【附注 】(1) 抗 毒素 及 免疫 球 蛋 白 供 试 品 用 水 浴 消化 法 滴 
定时 会 出 现 少 量 絮 状 物 ， 但 不 影响 结果 。 
(2) 可 做 限度 测定 。 
第 二 法 ”原子 豚 收 分 光 光 度 法 
本 法 系 依据 有 机 和 汞 在 氧化 条 件 下 消化 成 无 机 隶 离子， 在 
氧化 亚 锡 作 用 下 将 汞 离子 还 原 为 汞 原子 ， 采 用 原子 吸收 分 光 
光度 法 测定 供 试 品 中 尔 含 量 ， 从 而 计算 出 硫 柳 老 含量 。 
试剂 (1)20% 握 化 亚 锡 溶液 ” 称 取 和 氰 化 亚 锡 20g， 加 
盐酸 20ml， 微 热 溶解 ， 冷 却 室 温 后 加 水 稀释 至 100ml。 临 用 
时 现 配 。 
(2) 稀 硫酸 量 取 15ml 硫酸 (分 析 纯 )， 加 水 15ml， 
混 匀 。 
(3)5% 高 锰 酸 钾 溶 液 ” 称 取 5.0g 高 锰 酸 钾 ( 分 析 纯 )， 
用 水 溶解 并 定 容 至 100ml。 者 沸 10 分 钟 ， 静 置 过 夜 ， 过 滤 。 
(4)5% 过 硫酸 钾 溶液 ” 称 取 5g 过 硫酸 钾 ， 用 水 溶解 并 
定 容 至 100ml。 临 用 时 现 配 。 
(5)8% 盐 酸 羟 胺 溶液 ” 称 取 8g 盐酸 郑 胺 ， 用 水 溶解 并 
定 容 至 100ml。 
标准 冬 溶液 的 制备 ” 取 标 准 示 溶液 用 水 精确 稀释 ， 配 制 
成 5 个 适宜 浓度 的 标准 汞 溶液 。 
供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 供 试 品 适 量 ， 用 水 稀释 至 所 含 汞 
浓度 在 标准 曲线 范围 内 。 


X100 
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测定 法 ”精密 量 取 适量 供 试 品 和 标准 汞 溶液 ， 加 稀 硫酸 
4ml、 硝 酸 1ml 和 5% 高 锰 酸 钾 溶 液 4ml， 混 名， 放置 15 分 
钟 后 ， 加 入 5%% 过 硫酸 钾 溶 液 2ml， 置 约 95C 加 热 2 小 时 ， 
冷却 至 室温 后 ， 加 8%% 盐 酸 产 胺 溶液 2ml]， 加 水 至 50ml 后 ， 
取 适 量 消化 后 供 试 品 ， 并 加 入 相应 量 的 20% 氮 化 亚 锡 溶液 ， 
照 原子 吸收 分 光 光 度 法 (通则 0405) 室 温 在 波长 253. 7nm 处 
测定 吸光 度 ， 同 时 用 水 作 空 白 对 照 。 

结果 计算 ”以 标准 汞 溶液 的 浓度 对 其 相应 的 吸光 度 作 直 
线 回 归 ， 相 关系 数 不 低 于 0. 99， 将 供 试 品 溶液 的 吸光 度 代 
入 直线 回归 方程 ， 即 可 得 到 供 试 品 溶液 汞 含量 。 按 下 式 计算 
供 试 品 中 的 硫 柳 汞 含量 : 


_ che X2.02Xn 
1000 


Y 为 供 试 品 中 的 硫 柳 汞 含量 ，pg/ml; 

che 为 供 试 品 溶液 中 的 和 含量 ，ng/ml; 

2. 02 为 常数 (1g 汞 相当 于 2. 02g 硫 柳 汞 》; 
7 为 供 试 品 稀释 倍数 。 


Y 


式 中 


3116 ”对 羟基 茶 甲 酸 甲 酯 、 
对 羟基 葵 甲 酸 丙 酯 含量 测定 法 


本 法 系 用 气相 色谱 法 测定 供 试 品 中 对 羟基 苯 甲 酸 甲 酯 及 
对 羟基 葵 甲 酸 丙 酯 含量 。 

照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 涂 布 100% 聚 二 甲 基 硅 
氧 烷 石 英 毛 细 管 柱 ， 柱 温 180'C ， 气 化 室温 度 250C;， 氢 离 
子 化 火焰 检测 器 ， 检 测 器 温度 300'C 。 载 气 为 氮气 ， 流 速 为 
每 分 钟 20ml。 进 样 方式 采用 分 流 进 样 ， 进 样 量 为 lxl。 内 标 
物 ( 对 茶 二 酚 ) 与 对 羟基 葵 甲 酸 甲 酯 及 对 羟基 葵 甲 酸 丙 酯 之 间 
的 分 离 度 均 应 大 于 1.5， 对 羟基 茶 甲 酸 甲 酯 及 对 羟基 茶 甲 酸 
再 酯 的 对 照 品 溶液 连续 进 样 5 次 ， 所 得 对 羟基 茶 甲 酸 甲 酯 及 
对 羟基 茶 甲 酸 丙 酯 峰 面积 与 对 茶 二 酚 峰 面积 之 比 的 相对 标准 
偏差 应 不 大 于 5%。 

内 标 溶液 的 制备 ” 取 对 茶 二 酚 50mg， 精 密 称 定 ， 用 无 
水 乙醇 定 容 至 50ml， 制 成 每 1ml 约 含 有 lmg 的 内 标 溶液 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 对 羟基 茶 甲 酸 甲 酯 0.1g、 对 羟 
基 共 甲酸 丙 酯 0. 01g， 精 密 称 定 ， 用 无 水 乙醇 定 容 至 10ml， 
即 得 约 1. 00% 对 羟基 苯 甲 酸 甲 酯 的 溶液 、 约 0. 10%% 对 羟基 
苯 甲 酸 丙 酯 的 溶液 。 

校正 因子 测定 用 对 照 溶液 的 制备 ” 取 对 照 品 溶液 60p1、 
内 标 溶液 100p1， 加 纯化 水 840p1， 即 得 含 内 标 物 100pg/ml、 
对 羟基 苯 甲 酸 甲 酯 约 0.06%、 对 关 基 芋 甲 酸 丙 酯 约 0.006% 
的 校正 因子 测定 用 对 照 溶液 。 

测定 法 ” 取 供 试 品 840xl， 加 入 内 标 溶 液 100pl、 无 
水 乙醇 60pl， 混 匀 ， 取 1p1 注 入 气相 色谱 仪 ， 男 取 1p1 校 
正 因 子 测定 用 对 照 溶液 ， 同 法 操作 ， 按 内 标 加 校正 因子 
测定 法 计算 对 羟基 茶 甲 酸 甲 酯 及 对 羟基 葵 甲 酸 丙 酯 含量 。 
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3117 0O- 乙 酰基 测定 法 

试剂 (1) 2molML 盐酸 卷 胺 溶液 称 取 盐酸 羟 胺 
13. 9g， 加 水 溶解 并 稀释 至 100ml， 冷 处 保存 。 

(2)3. 5mol/L 氢 氧 化 钠 溶液 ” 称 取 氢 氧化 钠 14. 0g， 加 
水 使 溶解 并 稀释 至 100ml。 

(3)4mol/L 盐酸 溶液 ” 量 取 盐酸 33. 3ml， 加 水 稀释 至 
100ml 的 溶液 。 

(4) 0.37molL 三 氯 化 铁 -盐酸 溶液 称 取 三 氯 化 铁 
(FeCl。6H:O)10.0g， 加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 溶解 并 稀释 
至 100ml。 

《5) 碱 性 羟 胺 溶液 ” 量 取 等 体积 的 盐酸 羟 胺 溶液 (2mol/IL) 
与 氮 氧 化 钠 溶液 (3. 5molL) 混 合 。3 小 时 内 使 用 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ”精密 称 取 已 干燥 至 恒 重 的 氮 化 乙酰 
胆 碱 22. 7mg( 或 省 化 乙酰 胆 碱 28. 3mg)， 置 50ml 量 瓶 中 ， 
加 0.001mol/L 醋酸 钠 溶 液 (pH4.5) 溶 解 并 稀释 至 刻度 ， 
摇 勾 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 供 试 品 ， 用 水 稀释 成 O 乙 酰基 
浓度 为 0.5 一 2. 5mmolL 的 溶液 。 

测定 法 ”精密 量 取 握 化 乙酰 胆 碱 (或 省 化 乙酰 胆 碱 ) 对 照 
品 溶液 0. 2ml、0. 4ml、0. 6ml、0. 8ml、1. 0ml, 分 别 置 试管 
中 ， 补 加 水 至 1ml， 加 新 鲜 配 制 的 碱 性 羟 胺 溶液 2m21， 氮 勾 ， 
于 室温 放置 4 分钟 ， 加 4mol/L 盐酸 lml， 调 pH 值 至 1. 2 土 
0.2， 摇 名， 加 0. 37moML 三 氯 化 铁 -盐酸 溶液 1mi， 揪 匀 ， 
照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 在 波长 540nm 处 测定 
吸光 度 。 另 精密 量 取 上 述 相应 的 系列 对 照 品 溶液 ， 自 “ 补 加 
水 至 lml” 起 ， 除 加 酸 与 加 碱 性 羟 胺 的 次 序 颠 倒 外 ， 同 法 操 
作 ， 用 作对 应 的 空白 对 照 。 

精密 量 取 供 试 品 溶液 1ml 置 试管 中 ， 自 “加 新 鲜 配 制 的 
碱 性 羟 胺 溶液 2m1l” 起 ， 同 法 操作 ; 另 取 供 试 品 溶液 1ml， 
与 对 照 品 溶液 的 空白 对 照 同 法 操作 ， 用 作 供 试 品 的 空白 
对 照 。 

将 标准 管 各 吸光 度 分 别 减 去 相应 的 空白 对 照管 的 吸光 
度 ， 以 标准 管 中 所 含 的 对 照 品 溶液 的 体积 对 其 相应 的 吸光 度 
作 直 线 回归 ， 将 供 试 品 的 吸光 度 减 去 相应 的 空白 对 照管 的 吸 
光度 后 代入 直线 回归 方程 ， 计 算出 每 lml 供 试 品 相当 于 对 照 
品 溶液 的 体积 (V，ml)。 

供 试 品 中 O- 乙 酰基 含量 (mmol/L)= 二 VX2.5 
式 中 ”2.5 为 对 照 品 溶液 中 乙酰 胆 碱 的 含量 (mmolML) 。 


3118 己 二 栈 肝 含量 测定 法 


本 法 系 依据 在 四 硼酸 钠 存 在 的 条 件 下 , 己 二 酰 腹 
《ADH) 中 的 氨基 基 团 能 与 三 硝 基 荃 磺 酸 (TNBS) 发 生 显 色 反 
应 ， 采 用 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 测定 b 型 流感 嗜 血 杆 菌 多 糖 
衍生 物 中 己 二 酰 肘 的 含量 。 


亲 部 2 关 
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试剂 〈1) 己 二 酰 姘 对 照 品 贮备 液 C(lmg/ml) 精密 称 定 
已 二 酰 腊 0. 100g， 加 水 定 容 至 100ml， 于 一 20C 保 存 。 

(2) 己 二 酰 腓 对 照 品 工 作 液 (20pg/ml) 精密 量 取 ADH 
对 照 品 贮备 液 0. 2ml， 加 水 定 容 至 10ml。 

(3)5% 四 硼酸 钠 溶 液 称 取 四 硼酸 钠 (NazBO;， 
10H;O)47. 35g， 加 水 定 容 至 500ml， 于 室温 保存 。 

(4)3% TNBS 溶液 ” 量 取 TNBS 5ml， 加 水 定 容 至 
50ml， 于 一 20C 保存。 

测定 法 ” 量 取 5%% 四 硼酸 钠 溶 液 1.0ml， 加 水 lml， 混 
句 ， 再 加 入 3%TNBS 溶液 0. 3ml， 混 匀 ， 于 室温 放置 15 分 
钟 ， 在 波长 500nm 处 测定 吸光 度 ， 作 为 空白 对 照 。 

先 将 供 试 品 用 水 稀释 至 已 二 酰 肝 浓 度 不 高 于 20pg/ml， 
作为 供 试 品 溶液 ， 然 后 取 1.0ml， 加 入 5% 四 硼酸 钠 溶 液 
1.0ml， 自 “加 入 3% TNBS 溶液 0. 3ml” 起 同 法 操作 。 

分 别 取 已 二 酰 姘 对 照 品 工作 液 0. 2ml、0. 4ml、0. 6ml、 
0,8ml、1. 0ml 于 试管 中 ， 每 管 依 次 加 水 0.8ml、0. 6ml、 
0.4ml、0. 2ml、0ml， 加 入 5%% 四 硼酸 钠 溶液 1. 0ml， 自 “加 
入 3% TNBS 溶液 0. 3ml” 起 同 法 操作 。 

结果 计算 ”以 己 二 酰 有 讲 对 照 品 工作 液 的 浓度 对 其 相应 的 
吸光 度 作 直线 回归 ， 求 得 直线 回归 方程 ， 将 供 试 品 溶液 的 吸 
光度 代 人 直线 回归 方程 ， 求 出 供 试 品 溶液 的 己 二 酰 肝 含 量 ， 
根据 稀释 倍数 计算 供 试 品 的 已 二 酰 姘 含量。 


3119 高 分 子 结合 物 含量 测定 法 


本 法 系 利用 高 分 子 结合 物 、 低 分 子 结合 物 及 游离 多 糖 在 
不 同 乙 醇 浓度 下 ， 沉 淀 分 离 ， 采 用 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 测 
定 磷 含量 ， 计 算 高 分 子 结合 物 的 含量 。 

试剂 (1) 5mol/L 氯 化 钠 溶液 精密 称 定 氯 化 钠 
29. 22g， 加 水 溶解 并 稀释 至 100ml， 室 温 保存 。 

(2)1. 5mol/L 硫酸 于 1 体积 98% 的 硫酸 中 加 入 11 体 
积 的 水 ， 混 匀 。 

(3)2.5% 钼 酸 铵 ” 称 取 钼 酸 铵 2. 65g， 加 水 溶解 并 稀释 
至 100ml。 

(4)10% 抗 坏 血 酸 ” 称 取 抗 坏 血 酸 10g， 加 水 溶解 并 稀 
释 至 100ml。 

(5) 矿 化 试剂 ”硫酸 与 70% 高 毛 酸 等 体积 混合 制 得 。 

(6) 产 色 试 剂 水 、1. 5mol/L 硫酸 、2.5%% 钼 酸 詹 、 
10% 抗 坏 血 酸 ， 按 2: 1: 1 : 1 体积 比 混合 配制 。 

(7)80ug/ml 磷 对 照 品 贮备 液 ”精密 称 定 经 100'C 和 干燥 的 
磷酸 氢 二 钠 0.3665g 或 磷酸 二 氢 钾 0.3509g， 加 水 500ml、 
5molML 硫酸 溶液 10ml 溶解 ， 补 加 水 至 1000ml。 临 用 时 ， 将 
贮备 液 做 20 倍 稀释 ， 即 为 4yg/ml 磷 对 照 品 工作 液 。 

(8)1. 0mol/L 所 氧化 钠 溶液 ” 称 取 4g 氢 氧 化 钠 ， 加 水 
溶解 并 稀释 至 100ml。 

供 试 品 溶液 的 制备 。(1) 分 步 沉淀 ”原液 用 生理 氢化 钠 
溶液 稀释 至 多 糖 含量 20 ~ 28pg/ml 或 成 品 疫苗 3ml， 加 入 


3120 人 血液 制品 中 糖 及 糖 醇 测定 法 


5mol/L 氯 化 钠 溶液 0. 75ml， 混 匀 后 加 入 无 水 乙醇 15ml， 于 
一 20C 冰 箱 放置 72~96 小 时 ， 以 每 分 钟 8000 转 4C 离 心 90 
分 钟 ， 吸 取 上 清 液 为 供 试 品 溶液 2; 于 沉淀 中 加 入 50% 乙 醇 
溶液 0. 5ml， 加 玻璃 珠 ， 混 合 后 室温 放置 1 小 时 ;再 加 入 
50% 乙 醇 溶液 1. 5ml， 混 合 后 室温 放置 2 小 时 ， 然 后 以 每 分 
钟 8000 转 8 人 离心 1 小 时 ， 吸取 1.8ml 上 清 液 为 供 试 品 溶液 
3; 沉淀 再 加 入 1. 0molML 毛 氧 化 钠 溶 液 0. 5ml， 混 合 后 室温 
放置 1 小时， 加 水 1.25ml， 作 为 供 试 品 溶液 4。 

(2) 取 多 糖 含量 20 一 28kg/ml 的 原液 或 成 品 疫苗 1. 0ml 
为 供 试 品 1。 

(3) 供 试 品 溶 液 的 矿 化 ”分 别 量 取 1.0ml 供 试 品 1、 
1. 5ml 供 试 品 溶液 2、0. 7ml 供 试 品 溶液 3、0. 5ml 供 试 品 溶 
液 4 各 2 份 ; 分 别 加 入 矿 化 试剂 0.15ml， 置 150 信 干燥 1 小 
时 ， 然 后 升温 至 180C 干 燥 30 分 钟 ， 再 升温 至 250C 干燥 1 
小 时 。 

测定 法 量 取水 1.95ml， 加 矿 化 试剂 50pl 后 加 2. 0ml 
产 色 试剂 ， 混 匀 后 置 37'C 水 浴 2 小 时 ， 在 波长 825nm 处 测 
定 吸 光度 ， 作 为 空白 对 照 。 

于 矿 化 好 的 供 试 品 溶液 中 加 水 1.85ml， 加 产 色 试 剂 
2. 0m1， 混 匀 后 置 37 必 水浴 2 小 时 ， 在 波长 825nm 处 测定 吸 
光度 。 

分 别 量 取 磷 对 照 品 工作 液 0.1ml、0.2ml、0.4ml、 
0. 8ml、1. 0ml 于 试管 中 ， 每 管 依次 加 水 1.85ml、1. 75ml、 
1. 55ml、1.15ml、0. 95ml; 然后 每 管 分 别 加 入 矿 化 试剂 
50p1 后 加 2. 0ml 产 色 试 剂 ， 混 匀 后 置 37C 水 浴 2 小 时 ,在 
波长 825nm 处 测定 吸光 度 。 

结果 计算 ”以 磷 对 照 品 溶液 的 浓度 对 其 相应 的 吸光 度 作 
直线 回归 ， 求 得 直线 回归 方程 。 将 供 试 品 溶液 的 吸光 度 代 入 
直线 回归 方程 ， 求 出 磷 含 量 。 

供 试 品 磷 含 量 (ng/ml) 分 别 为 ， 

忆 , 一 (A; X3)71.0 

P,=(A, X18.75)/1.5 

P;=(A; X2.0)/0.7 

Ps= (A, X2.0)/0.5—(P; X10)/100 

试验 有 效 性 ”80% 志 Pi/ (Ps 十 Ps 十 P1) 志 120% 

供 试 品 高 分 子 结合 物 含量 (%) 王 Pi/(P: 十 Pi 十 Pi)X100 

供 试 品 游离 多 糖 含 量 (%) =[1 一 P/ 《P; 十 Ps 十 P,)]X100 

式 中 Pi;、P;,、P;、P, 为 供 试 品 1， 供 试 品 溶液 2， 
供 试 品 溶液 3， 供 试 品 溶液 4 的 磷 含 量 ; A, 、A4: 、4: 、4， 
为 供 试 品 1， 供 试 品 2， 供 试 品 3， 供 试 品 4 中 取样 矿 化 后 的 
磷 含 量 。 

3120 人 血液 制品 中 糖 及 糖 醇 测定 法 

本 法 系 用 高 效 液 相 色谱 法 测定 人 血液 制品 中 糖 及 糖 
醇 含量 。 

照 离子 色谱 法 (通则 0513) 测 定 。 


* 233， 


3121 人 了 血 白 蛋 白 多 聚 体 测定 法 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 苯 乙 烯 -二 乙烯 基 葵 共 
育 物 为 基质 的 阳离子 交换 色谱 柱 (H+ )， 粒 度 9pm 或 8pm， 
内 径 7.8mm， 柱 长 300mm; 柱 温 50C (测定 蔗糖 含量 时 ， 
柱 温 为 20 一 30C);， 流动 相 为 0. 004mol/L 硫酸 溶液 ， 流 速 
为 每 分 钟 0. 8ml; 示 差 折光 检测 器 。 取 2% 麦芽糖 lml 和 
1.5%% 磺 基 水 杨 酸 1ml 的 混合 物 20pi1， 注 入 色谱 柱 ， 记 录 色 
谱 图 ， 麦 芽 糖 与 磺 基 水 杨 酸 两 峰 间 的 分 离 度 应 大 于 1.5， 拖 
屁 因 子 按 麦 芽 糖 峰 计算 应 为 0. 95~1. 50。 

对 照 品 溶液 的 制备 (1) 麦芽 糖 对 照 品 溶液 ”分别 取 经 
减 压 干 燥 至 恒 重 的 麦芽 糖 对 照 品 1. 0g、2. 0g、3. 0g， 精 密 
称 定 ， 各 置 100ml 量 瓶 中 ， 分 别 加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 
名 ， 即 得 。 

(2) 葡 萄 糖 对 照 品 溶液 ”分 别 取经 减 压 干燥 至 恒 重 的 葡 
萄 糖 对 照 品 0. 5g、1. 0g、1. 5g， 精 密 称 定 ， 各 置 100ml 量 
瓶 中 ， 分 别 加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 即 得 。 

(3) 山 梨 醇 对 照 品 溶液 ”分 别 取经 减 压 干燥 至 恒 重 的 山 
梨 醇 对 照 品 0. 5g、1. 0g、1. 5g， 精 密 称 定 ， 各 置 100ml 量 
瓶 中 ， 分 别 加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 即 得 。 

(4) 芒 糖 对 照 品 深 液 ”分别 取 经 减 压 干燥 至 恒 重 的 蔗糖 
对 照 品 1. 0g、2. 0g、3. 0g， 精 密 称 定 ， 各 置 100ml 量 瓶 中 ， 
分 别 加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 供 试 品 1ml， 加 1. 5% 磺 
基 水 杨 酸 4. 0ml， 混 匀 ， 室 温 放 置 至 少 2 小 时 ， 以 每 分 钟 
3000 转 离心 10 分 钟 ， 取 上 清 液 ， 即 得 。 

测定 法 ”精密 量 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 ， 分 别 注 人 
液 相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ; 进 样 量 为 20pl1。 

以 各 对 照 品 溶液 浓度 (g/L) 对 其 相应 的 峰 面积 作 直 线 回 
归 ， 求 得 直线 回归 方程 ， 计 算出 供 试 品 溶液 中 糖 或 糖 醇 含量 
(4)， 再 按 下 列 公式 计算 ， 

供 试 品 糖 或 糖 醇 含量 (g/L) 一 AXm 
式 中 A 为 供 试 品 溶液 中 糖 或 糖 醇 含量 ，g/L; 
nn 为 供 试 品 稀释 倍数 。 

【附注 3} (1) 根 据 供 试 品 的 糖 含量 ， 对 照 蝇 和 供 试 品 的 取 
量 可 做 适当 调整 。 

(2) 直 线 回归 相关 系数 应 不 低 于 0. 999。 

(3) 不 同 厂 家 的 阴离子 交换 色谱 柱 (H* ) 的 流速 、 流 动 
相 、 柱 温 等 会 有 所 不 同 ， 可 根据 色谱 柱 说 明 书 对 色谱 条 件 进 
行 适当 调整 。 


3121 人 血 白 蛋白 多 聚 体 测定 法 


本 法 系 用 分 子 排 阻 色谱 法 测定 人 血 白 蛋 白 多 聚 体 含量 。 

照 分 子 排 阻 色谱 法 (通则 0514) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 亲 水 硅胶 高 效 体积 排 阻 
色谱 柱 C(SEC， 排 阻 极限 300kD， 粒 度 10xm)， 柱 直径 
7.5mm， 长 60cm; 以 含 1% 蜡 丙 醇 的 pPH7.0、0. 2mol/L 磷 
酸 盐 缓冲 液 [ 量 取 0. 5mol/L 杰 酸 二 气 钠 200ml、0. 5mol/L 灵 


。 234 ， 
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酸 氨 二 钠 420ml、 蜡 丙 醇 15. 5ml 及 水 914. 5ml， 混 匀 ] 为 流 
动 相 ; 检测 波长 为 280nm; 流速 为 每 分 钟 0. 6ml。 取 每 lml 含 
蛋白 质 12mg 的 人 血 白 蛋 白 溶液 20pl， 注 入 色谱 柱 ， 记 录 色 
谱 图 ， 人 血 白 蛋白 单 体 峰 与 二 聚 体 峰 间 的 分 离 度 应 大 于 1.5， 
拖 尾 因子 按 人 血 白 蛋 白 单 体 峰 计算 应 为 0. 95 一 1. 40。 


02 
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分 钟 


图 人 血 白 蛋白 标准 图 谱 


测定 法 ” 取 供 试 品 适量 ， 用 流动 相 稀 释 成 每 lml 约 含 蛋 
白质 12mg 的 溶液 ， 取 20pl， 注 入 色谱 柱 ， 记 录 色 谱 图 60 
分 钟 。 

按 面积 归 一 法 计算 ， 色 谱 图 中 未 保留 (全 排 阻 ) 峰 的 含量 
〈%%) 除 以 2， 即 为 人 血 白 蛋白 多 聚 体 含量 。 


3122 人 免疫 球 蛋 和 白 类 制品 
IgG 单 体 加 二 聚 体 测 定 法 


本 法 系 用 分 子 排 阻 色谱 法 测定 人 免疫 球 蛋白 类 制品 IgG 
单 体 加 二 聚 体 含量 。 

照 分 子 排 阻 色谱 法 (通则 0514) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 亲 水 硅胶 高 效 体积 排 阻 
色谱 柱 (SEC， 排 阻 极限 300kD， 粒度 10um)， 柱 直径 
7.5mm， 长 60cm。 以 含 1% 蜡 丙 醇 的 pH7.0、0. 2mol/L 磷 
酸 盐 缓冲 液 [ 量 取 0. 5mol/L 磷酸 二 和 氧 钠 200ml、0. 5mol/L 
磷酸 氨 二 钠 420ml、 异 丙 醇 15. 5ml 及 水 914. 5ml， 混 匀 ] 为 
流动 相 ， 检 测 波长 为 280nm， 流 速 为 每 分 钟 0. 6ml。 分 别 取 
每 lml 含 蛋 白质 为 12mg 的 人 免疫 球 蛋 白 、 人 血 白 蛋 白 溶液 
各 20pl， 分 别 注 人 色谱 柱 ， 记 录 色 谱 图 。 人 人 免疫 球 蛋 白 对 昭 
品 单 体 峰 与 裂解 体 峰 的 分 离 度 应 大 于 1.5， 人 血 白 蛋 白 对 照 
品 单 体 峰 与 二 聚 体 峰 的 分 离 度 应 大 于 1. 5， 拖 尾 因 子 按 人 血 
白 蛋白 单 体 峰 计算 应 为 0.95 一 1. 40。 


图 人 免疫 球 蛋白 IgG 标准 图 谱 


测定 法 ” 取 供 试 品 适量 ， 用 流动 相 稀释 成 每 1ml 约 含 蛋 
白质 12mg 的 溶液 ， 取 20pl， 注 入 色谱 柱 ， 记 录 色 谱 图 60 
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分 钟 。 按 面积 归 一 法 计算 ， 色 谱 图 中 单 体 加 二 聚 体 峰 的 含 
量 ， 即 为 IgG 单 体 加 二 聚 体 含量 。 图 谱 各 峰 的 界限 为 两 峰 间 
最 低 点 到 基线 的 垂直 线 。 主 峰 为 IgG 单 体 ， 相 对 保留 时 间 约 
0. 85 的 峰 为 二 聚 体 。 


3123 人 免疫 球 蛋 白 中 
甘氨酸 含量 测定 法 


本 法 系 依据 过 量 的 6- 氨 基 磊 啉 基 -NN- 羟 基 正 珀 酰 亚 氨基 
氨基 甲酸 酯 (AQC) 在 一 定 条 件 下 和 和 氨基酸 形 成 稳定 的 衍生 
产物 ( 柱 前 衍生 )， 用 高 效 液 相 色谱 法 测定 入 生产 物 ， 根 据 衍 
生产 物 的 含量 计算 人 免疫 球 蛋 白 中 甘氨酸 含量 。 

照 高 效 液 相 色谱 法 (通则 0512) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适应 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅 
胶 为 基质 的 Ca 反 相 色谱 柱 ， 粒 度 4ym， 内 径 3. 9mm， 柱 
长 150mm; 柱 温 为 37 以 140mmol/L 醋酸 钠 、 
17mmol/L 三 乙 胺 (pH 5.65)、1lpg/ml 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 
为 流动 相 A 液 ， 以 100% 乙 脐 为 流动 相 B 液 ， 以 纯 水 为 
流动 相 C 液 ， 流 速 为 每 分 钟 1. 0ml,， 梯度 洗 脱 32 分 钟 
(梯度 表 ) ， 检 测 波长 为 248nm。 甘 氨 酸 与 相 邻 色谱 峰之 
间 分 离 度 应 大 于 1. 5; 拖 尾 因子 (T) 为 0.95~1.40( 甘 氨 
酸 和 oa- 氨基 丁 酸 峰 ); RSD 应 不 大 于 2.0% (甘氨酸 对 照 
品 峰 面积 测量 值 ) 。 

内 标 溶液 的 制备 ”精密 称 取 a- 氨 其 丁 酸 对 照 品 0. 4g, 加 
超 纯 水 定 容 至 100ml。 

对 照 品 溶液 的 制备 
加 超 纯 水 定 容 至 100ml。 

(2) 精 密 量 取 (1) 项 溶液 1. 0ml， 加 9. 0ml 1.5%% 磺 基 水 
杨 酸 ， 混 匀 静 置 2 小 时 以 上 ， 以 每 分 钟 3000 转 离心 10 分 
钟 ， 留 取 上 清 液 备用 。 

(3) 精密 量 取 (2) 项 上 清 液 0.4ml、0.8ml、1.0ml、 
1.2ml、1. 6ml， 分 别 置 10ml 量 瓶 中 ， 用 纯 水 定 容 。 

〈4) 精 密 量 取 (3)? 项 溶液 各 0. 1ml， 加 纯 水 0. 4ml， 内 标 
溶液 0.02ml， 混 匀 备 用 。 

(5) 精 密 量 取 (4) 项 溶液 10pl 放 入 衍生 管 中 ， 加 硼酸 缓 
冲 液 (pPH8 一 10)70pjl 涡 旋 混合 ， 并 加 入 20kl AQC 衍生 剂 涡 
旋 混合 15 秒 ， 即 为 对 照 品 溶液 。 

供 试 品 溶液 的 制备 〈1) 精 密 量 取 供 试 品 溶液 1. 0ml， 
加 1.5%% 磺 基 水 杨 酸 9. om1， 混 匀 静 置 2 小 时 以 上 ， 以 每 分 
钟 3000 转 离心 10 分 钟 ， 留 取 上 清 液 备 用 。 

(2) 精 密 量 取 (1) 项 上 清 液 1. 0ml， 置 10ml 量 瓶 中 ， 用 
纯 水 定 容 。 

(3) 精 密 量 取 (2) 项 溶液 0. 1ml， 加 0. 4ml 纯 水 ， 加 内 标 
溶液 0. 02ml， 混 匀 后 ， 精 密 量 取 10pl 放 入 衍生 管 中 加 70p1 
硼酸 缓冲 液 涡 旋 混 合并 加 入 20kl AQC 衍生 剂 涡 旋 混 合 15 
秒 ， 即 为 供 试 品 溶液 。 

测定 法 ”精密 量 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 ， 分 别 注入 


(1) 精 密 称 取 甘氨酸 对 照 品 2. 5g， 


3124 重组 人 粒 细胞 刺激 因子 蛋白 质 含量 测定 法 


液 相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 32 分 钟 。 进 样 量 为 10pl。 按 内 标 
法 计算 。 


梯度 表 


人 
一 
91 
83 
0 


时 间 / 分 钟 


0 
.0 1.0 

.0 5 
| 
/ 
me | 


【附注 〗 ” (1) 甘氨酸 含量 测定 应 采用 柱 前 衍生 及 内 标 
法 ， 除 本 法 要 求 外 ,衍生 剂 也 可 选用 异 硫 氰 酸 茶 酝 、 邻 芋 二 
甲醛 : 内 标 物 也 可 选用 正 细 氨 酸 ; Cis 反 相 色 谱 柱 的 粒度 也 
可 选用 5ym 或 亚 二 微米 。 根 据 液 相 色谱 系统 、Cis 反 相 色谱 
柱 规格 、 和 衍生 剂 及 内 标 物 的 不 同 可 以 调整 相应 的 色谱 条 件 。 

(2) 直 线 回归 相关 系数 应 不 低 于 0. 999。 

(3) 系 统 适应 性 中 重复 性 可 用 其 他 适宜 方法 。 

(4) 本 法 也 适用 于 血液 制品 中 组 氮 酸 和 精 氮 酸 测定 ， 仅 
对 照 品 改 为 相应 的 组 氨 酸 或 精 氮 酸 。 

(5) 根 据 供 试 品 的 甘氨酸 含量 ， 对 照 品 和 供 试 品 的 取 量 
可 做 适当 调整 。 


3124 重组 人 粒 细胞 刺激 
因子 蛋白 质 含 量 测 定 法 


本 法 采用 高 效 液 相 色谱 法 测定 供 试 品 中 重组 人 粒 细胞 刺 
激 因子 蛋白 质 含量 。 

照 高 效 液 相 色谱 法 (通则 0512) 测 定 。 

色谱 条 件 色谱 柱 采 用 十 八 烷 基 础 烷 键 合 硅胶 为 填充 
剂 ， 孔 径 30nm， 粒 度 5um， 直 径 4. 6mm， 长 250mm; 柱 温 
为 30C 士 5C ， 供 试 品 保存 温度 为 2 一 8 以 0.1% 三 氟 乙 
酸 的 水 溶液 为 流动 相 A 液 ， 以 0.1% 三 气 乙 酸 的 乙 膊 溶液 为 
流动 相 B 液 ; 流速 为 每 分 钟 ml; 检测 波长 214nm; 按 下 表 
进行 梯度 洗 脱 。 


B/% 
40 
80 

100 
40 


40 


检查 法 ” 取 1 支 标 准 品 ， 按 说 明 书 复 溶 。 用 20mmol/L 
* 235 。 


3125 组 胺 人 免疫 球 蛋 白 中 游离 磷酸 组 胺 测定 法 
的 醋酸 -醋酸 钠 缓冲 液 (pH4.0) 将 标准 品 及 供 试 品 调节 至 相 
同 蛋 白质 浓度 ， 将 供 试 品 溶液 与 标准 品 溶液 以 相同 体积 分 别 
注入 液 相 色谱 仪 ( 进 样 体积 不 小 于 10pl， 进 样 量 4~6pg)， 
按 上 表 进 行 梯度 洗 脱 。 标 准 品 溶液 、 供 试 品 溶液 均 进 样 3 
次 ， 记 录 色 谱 图 并 计算 峰 面 积 。 按 下 式 计算 重组 人 粒 细胞 刺 
激 因子 蛋白 质 含量 (ng/ml) ， 
Cr X Ax Xnx 


供 试 品 蛋 白质 含量 (pg/mD) 一 ~ 全 


式 中 Ce 为 复 溶 所 得 标准 品 溶液 的 蛋白 质 含量 ，wg/ml; 
AR 为 标准 品 溶液 的 平均 峰 面积 ; 
Ax 为 供 试 品 溶液 的 平均 峰 面 积 ; 
nr 为 标准 品 溶液 的 稀释 倍数 ; 
nx 为 供 试 品 溶液 的 稀释 倍数 。 


3125 ”组 胺 人 免疫 球 蛋 白 中 
游离 磷酸 组 胺 测定 法 


本 法 系 依 据 磷酸 组 胺 与 邻 茶 二 甲醛 在 碱 性 条 件 下 生成 荧 
光 衍 生物 ， 以 此 测定 组 胺 人 免疫 球 蛋 白 中 游离 磷酸 组 胺 
含量 。 

磷酸 组 胺 对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 磷 酸 组 胺 对 茹 品 7mg， 
精密 称 定 ， 置 25ml 量 瓶 中 ， 用 0. 1moLL 盐酸 溶液 溶解 并 
稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 磷酸 组 胺 贮备 液 ， 一 20C 贮 存 备 
用 。 试 验 当 天 准确 量 取 磷 酸 组 胺 贮备 液 0. 1Iml， 置 100mjl 量 
瓶 中 ， 用 0. 1mol/L 盐酸 溶液 稀释 至 刻度 ， 即 为 磷酸 组 胺 对 
照 品 溶液 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 量 取 供 试 品 0. 5ml， 加 水 1. 2ml， 
混 匀 ， 加 25% 三 氯 乙 酸 溶液 0.3ml， 混 匀 ， 以 每 分 钟 4000 
转 离心 10 分 钟 ， 取 上 清 液 ， 即 为 供 试 品 溶液 。 

测定 法 ” 量 取 供 试 品 溶液 1. 6ml 置 试 管 中 ， 加 氯 化 钠 
1. 5g， 再 加 正 丁 醇 4. 0ml、2. 5mol/L 氧 氧 化 钠 溶 液 0. 2ml， 
立即 混 匀 5 分 钟 ， 静 置 后 ， 取 出 正 丁 醇 相 3. 6ml 加 到 已 装 
有 0. 1mol/L 盐酸 溶液 1.2ml 和 正 庚 烷 2. 0ml 的 试管 内 ， 
振荡 5 分 钟 ， 充 有 机 相 ， 量 取 盐 酸 相 1.0ml， 加 入 等 体积 
水 ， 再 加 0. 4mol/L 和 毛 氧 化 钠 溶液 0. 5ml， 混 匀 并 迅速 加 
入 0.1%% 邻 葵 二 甲醛 -甲醇 溶液 0.1ml， 立即 混 匀 ， 置 
21~22'C 10 分 钟 ， 加 0. 5moML 盐酸 溶液 0.5ml 终 止 反 
应 ， 取 终止 反应 后 的 溶液 200pl]， 加 入 酶 标 板 孔 中 ， 用 荧 
光 酶 标 仪 ， 在 激发 波长 350nm 和 发 射 波长 450nm 处 测 荧 
光 强 度 。 

准确 量 取 磷酸 组 胺 对 照 品 溶液 1. 0ml、0. 8ml、0. 6ml、 
0. 4ml、0. 2ml、0. lml、0. 05ml、0. 025ml， 分 别 置 试管 中 ， 
各 以 0.1mol/L 盐酸 溶液 补足 至 1.0ml; 向 各 管 中 加 水 
0. 5ml、25% 三 氰 乙酸 溶 液 0.1ml， 混 匀 ， 加 氯 化 钠 1. 5g， 
自 “ 再 加 正 丁 醇 4. 0ml” 起 ， 同 法 操作 。 

以 磷酸 组 胺 对 照 品 溶液 的 浓度 对 其 相应 的 荧光 强度 作 直 
线 回 归 ， 将 供 试 品 溶液 的 荧光 强度 代 人 直线 回归 方程 ， 求 出 
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供 试 品 溶 液 碱 基 含 量 (G)， 按 下 式 计算 : 
供 试 品 游离 磷酸 组 胺 含量 (ng/ml)= 二 GX2.76X2.5 
【附注 】 磷 酸 组 胺 分 子 量 为 307. 148， 对 照 品 溶液 浓度 
按 碱 基 计 ， 碱 基 与 磷酸 组 胺 分 子 量 比 为 1: 2.76。 式 中 2.5 
为 供 试 品 稀释 倍数 。 


3126 IgG 含量 测定 法 
(紫外 -可 见 分 光 光 度 法 ) 


本 法 系 依据 免疫 球 蛋白 G(IgG) 与 相应 的 抗体 特异 人 性 结 
合 后 ， 在 适宜 的 电解 质 、 温 度 、pH 条 件 下 ， 产 生 凝 集 反 
应 ， 形 成 抗原 -抗体 复合 物 ， 根 据 供 试 品 的 吸光 度 求 出 供 试 
品 中 IgG 的 含量 。 

试剂 〈1) 缓 冲 液 称 取 三 羟 甲 基 和 氨基 甲烷 (Tris) 
12.42g、 握 化 钠 9g、 聚 乙 二 醉 6000 50g、 牛 血清 白 蛋 白 
(BSA)1g、 秋 氮 化 钠 (NaN: )lg， 加 水 溶解 ， 用 1. 0mol/L 盐酸 
调 pH 值 至 7.4， 加 水 稀释 至 1000ml。 

《2) 抗 人 IgG 血清 ”按说 明 书 要 求 将 冻 干 抗 人 IgG 血清 
复 溶 ， 按 标示 效 价 取 一 定量 抗 人 IgG 血清 ， 加 缓冲 液 稀释 至 
抗体 最 终 效 价 为 1 : 4( 例 如 抗 人 IgG 血清 效 价 为 1 : 100， 量 
取 原 液 2ml 加 抗体 缓冲 液 48ml) ， 充 分 混 匀 ，0. 45pm 膜 过 
滤 。4C 保 存 备用 。 

IgG 标准 品 溶液 的 制备 ”用 生理 氯 化 钠 溶液 将 IgG 标准 
品 在 每 Iml 含 0.2 一 6.0mg 范围 内 做 适当 的 系列 稀释 (通常 
做 5 个 稀释 度 ) 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”用 生理 氧化 钠 溶液 将 供 试 品 稀释 成 
高 、 中 、 低 3 个 稀释 度 ， 其 IgG 含量 均 应 在 标准 曲线 范 
围 内 。 

测定 法 ” 取 供 试 品 溶液 10pl， 加 入 已 预 热 至 37 心 的 抗 
体液 1Iml， 混 匀 ， 每 个 稀释 度 做 2 管 ， 置 37 水浴 中 保温 1 
小 时 ， 充 分 混 匀 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 在 
波长 340nm 处 分 别 测定 吸光 度 。 

用 IgG 标准 品 溶液 10pl 替代 供 试 品 溶液 ， 同 法 
操作 。 

计算 标准 品 和 供 试 品 不 同 稀释 度 溶液 的 吸光 度 的 均值 。 
以 标准 品 溶液 的 IgG 含量 的 对 数 对 其 相应 的 吸光 度 的 对 数 作 
直线 回归 ， 求 得 直线 回归 方程 ， 相 关系 数 应 不 低 于 0. 99; 
然后 将 供 试 品 溶液 吸光 度 的 对 数值 代入 直线 回归 方程 ， 求 得 
值 的 反对 数 ， 再 乘 以 稀释 倍数 ， 求 取 每 1ml 供 试 品 溶液 IgG 
含量 ， 再 由 供 试 品 各 稀释 度 IgG 含量 求 平均 值 ， 即 为 供 试 品 
IgG 含量 (g/L) 。 

【附注 】(1) 全 部 反应 管 必 须 在 10 分 钟 内 测量 完毕 。 

(2) 设 置 紫 外 分 光 光 度 计 狭 矣 宽度 (Siit Width) 
为 2nm。 

(3) 每 次 测定 可 根据 供 试 品 IgG 含量 ,适当 调整 标准 品 
溶液 中 IgG 含量 范围 。 
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3127 单 抗 分 子 大 小 变 
异体 测定 法 (CE-SDS 法 ) 


本 法 系 采 用 十 二 烷 基 硫 酸 钠 毛细 管 电泳 (CE-SDS) 紫 外 
检测 方法 ， 在 还 原 和 非 还 原 条 件 下 ， 依 据 分 子 量 大 小 ， 按 毛 
细 管 电泳 法 (通则 0542)， 定 量 测定 重组 单 克隆 抗体 产品 的 
纯度 。 

毛细 管 电泳 系统 
214nm。 

(2) 毛 细 管 ” 非 涂 层 -熔融 石英 毛细 管 (内 径 50km)， 切 
割 至 总 长 为 31cm， 有 效 长 度 为 21cm。 

(3) 孔 塞 大 小 ”8(100pmX 800pm)。 

试剂 (1) SDS 样品 缓冲 液 ” 含 1% SDS 的 0. lmol/L 
Tis-HCI 溶液 ，pH 9. 0。 

(2) SDS 凝 胶 分 离 缓冲 液 含 0.2% SDS 缓冲 液 
(pH8.0)， 含 有 适当 的 亲 水 性 聚合 物 作为 分 子 筛 。 

(3)0. 1mol/L 盐酸 溶液 。 

(4)0. 1mol/L 氨 氧 化 钠 溶液 。 

〈5)2- 琉 基 乙 醇 。 

(6) 烷 基 化 溶液 ”0.8molML 的 碘 乙酰 胺 水 溶液 ， 可 称 取 
约 74mg 碘 乙 酰胺 ， 加 入 500pl 超 纯 水 溶解 ， 新 鲜 制备 ， 避 
免 光照 。 

(7) 参 比 品 溶液 ” 终 浓度 lmg/ml。 

供 试 品 制备 

(1) 供 试 品 溶液 制备 ”用 SDS 样品 缓冲 液 将 供 试 品 稀释 
至 lmg/ml。 样 品 缓冲 液 以 相同 稀释 倍数 稀释 ， 为 空白 对 照 。 

(2) 非 还 原 供 试 品 溶液 制备 ” 取 供 试 品 溶液 (lmg/ml) 
95pl， 加 入 0. 8mol/L 碘 乙 酰胺 水 溶液 5n1， 涡 旋 混 匀 。 取 空 
白 对 照 95pl， 加 入 0. 8molL 碘 乙 酰胺 水 溶液 5x1， 涡 旋 混 
匀 ， 为 非 还 原 空白 对 照 。 

(3) 还 原 供 试 品 溶液 制备 ” 取 供 试 品 溶液 (lmg/ml) 
95p1， 加 入 2- 殖 基 乙 醇 5p1， 涡 旋 混 匀 。 取 空白 对 照 95pl， 
加 入 2- 殊 基 乙 醇 5x1， 涡 旋 混 匀 ， 为 还 原 空 白 对 照 。 

将 供 试 品 溶液 和 空白 对 照 在 68 一 72C 孵育 ， 非 还 原 供 
试 品 溶液 孵育 5 分 钟 ， 还 原 供 试 品 溶液 孵育 15 分 钟 。 冷 却 
至 室温 后 以 每 分 钟 6000 转 离心 1 分 钟 。 从 样品 管 中 分 别 取 
出 75pl 至 样品 瓶 中 ， 立 即 进行 分 析 。 

系统 适应 性 

〈1) 还 原 条 件 的 系统 适应 性 要 求 

电泳 图 谱 : 参 比 品 溶液 的 电泳 图 谱 应 与 提供 的 典型 电泳 
图 谱 相 一 致 。 


(1) 检 测 器 ”紫外 检测 器 ， 波 长 : 


3127 单 抗 分 子 大 小 变异 体 测定 法 


分 离 度 : 糖 基 化 重 链 和 非 糖 基 化 重 链 能 够 明显 地 分 辨 
(分 离 度 根据 实际 测定 数据 设 定 ) 。 

参 比 品 非 糖 基 化 重 链 占 总 重 链 的 百分比 : 以 非 糖 基 化 重 
链 的 修正 峰 面积 占 总 重 链 的 修正 峰 面积 的 百分比 计算 。 参 比 
品 溶液 中 非 糖 基 化 重 链 占 总 重 链 的 百分比 应 在 指定 范围 内 
(根据 实际 测定 数据 设 定 ) 。 

迁移 时 间 ， 两 针 参 比 品 重 链 迁 移 时 间 差 坟 1. 0 分 钟 。 

空白 : 空白 溶液 中 应 无 干扰 峰 。 

(2) 非 还 原 条 件 的 系统 适应 性 要 求 

电泳 图 谱 ， 参 比 品 溶液 的 电泳 图 谱 应 与 提供 的 典型 电泳 
图 谱 相 一 致 。 

分 离 度 : IgG 主峰 与 片段 的 分 离 度 根据 实际 测定 数据 
设 定 。 

参 比 品 主峰 百分比 : 以 主峰 的 修正 峰 面积 占 总 修正 峰 面 
积 的 百分比 计算 。 系 统 适 应 性 溶液 主峰 的 相对 百 分 含 量 应 在 
指定 范围 内 。 

迁移 时 间 ， 两 针 参 比 品 主峰 的 迁移 时 间 差 妇 1. 0 分 钟 。 

注 : 根据 仪器 的 不 同 ， 可 调节 样品 进 样 时 的 条 件 和 毛细 
管 种 类 ， 以 满足 系统 适应 性 要 求 。 

测定 法 

毛细 管 的 预 处 理 : 0. 1mol/L 氢 氧 化 钠 溶液 在 60psi 压力 
下 冲洗 3 分 钟 ， 然 后 用 0. 1mol/L 盐酸 溶液 在 60psi 压力 下 
冲洗 2 分 钟 ， 最 后 用 纯 水 在 70psi 压力 下 冲洗 1 分 钟 。 每 次 
运行 前 应 进行 。 

毛细 管 的 预 填充 ，SDS 凝 胶 分 离 缓冲 液 在 50psi 压力 下 
冲洗 15 分 钟 。 每 次 运行 前 应 进行 。 

样品 进 样 : 10kV 反 相 极 性 电动 进 样 。 还 原样 品 进 样 30 
秒 ; 非 还 原样 品 进 样 40 秒 。 

分 离 ;， 15kV 下 运行 40 分 钟 ， 反 相 极 性 。 

样品 室温 度 : 18 一 222 。 

毛细 管 温度 ，18 一 22"C 。 

进 样 顺序 ， 参 比 品 、 样 品 、 参 比 品 、 空 白 。 

结果 分 析 

还 原 条 件 : 按 面积 归 一 化 法 计算 ， 以 重 链 、 非 糖 基 化 重 
链 和 轻 链 的 修正 峰 面积 分 别 占 所 有 修正 峰 面积 之 和 的 百分比 
分 别 计算 重 链 、 非 糖 基 化 重 链 和 轻 链 的 纯度 ， 三 者 之 和 即 为 
产品 纯度 。[ 注 : 根据 样品 功能 决定 是 否 包 含 非 糖 基 化 重 链 
纯度 ] 

非 还 原 条 件 : 按 面积 归 一 化 法 计算 ， 以 IgG 主峰 的 修 
正 峰 面积 占 所 有 修正 峰 面 积 之 和 的 百分比 计算 主峰 的 
纯度 。 
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3200 ”化 学 残留 物 测定 法 


3201 乙醇 残留 量 测定 法 


〈 康 卫 亚 扩散 法 ) 


本 法 系 依 据 乙 醇 在 饱和 碳酸 钠 溶 液 中 加 热 多 出 ， 被 重 
铬 酸 钾 -硫酸 溶液 吸收 后 呈 黄 绿色 至 绿色 ， 用 比 色 法 测定 血 
液 制品 中 乙醇 残留 量 。 

测定 法 ”在 康 卫 一 外 轿 的 点 出 部 位 均匀 涂抹 凡 土 林 ， 准 
确 量 取 重 铬 酸 钾 - 硫 酸 溶液 ( 称 取 重 铬 酸 钾 3. 7g， 加 水 150ml， 
充分 溶解 后 缓慢 加 入 硫酸 280ml， 放 冷 ， 加 水 至 500ml， 播 
名 )2.0ml 加 入 内 圈 中 ， 量 取 饱 和 碳酸 钠 深 液 [ 称 取 碳酸 钠 
(NazsCO;，10HzO 〇 ) 适 量 ， 加 等 重量 的 水 ,充分 摇 匀 ， 取 上 清 
液 ] 1. 5ml 和 精密 量 取 的 供 试 品 溶液 1. 5ml， 加 入 外 轿 中 ， 立 
即 加 盖 玻 璃 板 ( 粗 糙 面 向 下 ) 密 封 扩散 肯 ， 扬 名，80C 反 应 30 
分 钟 后 ， 取 内 图 溶液 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 
在 波长 650nm 处 测定 吸光 度 (A; )。 精 密 量 取 无 水 乙醇 适量 ， 
加 水 制 成 每 lml 中 含 乙醇 0. 25mg 的 溶液 ， 即 为 对 照 品 溶液 。 
精密 量 取 对 照 品 溶液 1. 5ml 替代 供 试 品 ， 同 法 操作 ， 测 定 吸 
光度 (As)。Al 不 得 大 于 4: 。 

3202 聚 乙 二 醇 残留 量 测定 法 

本 法 系 依据 聚 乙 二 醇 与 钢 离 子 和 碘 离 子 形成 复合 物 
(1: 1)， 用 比 色 法 测定 聚 乙 二 醇 含量 。 

测定 法 ” 取 供 试 品 适量 ， 用 水 稀释 ， 使 蛋白 质 浓度 不 高 
于 1%%， 即 为 供 试 品 溶液 。 精 密 量 取 供 试 品 溶 液 1. 0ml， 加 
人 0.5mol/L 高 氢 酸 溶液 5. 0ml， 混 匀 ， 室 温 放 置 15 分 钟 ， 
以 每 分 钟 4000 转 离心 10 分 钟 。 取 上 清 液 4ml， 加 入 氢化 钢 
溶液 ( 称 取 氯 化 钢 5g， 加 水 溶解 至 100ml)1. 0ml 和 0. 1mol/L 
碘 溶液 ( 称 取 碘 化 钾 2. 0g， 加 少量 水 溶解 ， 然 后 加 碘 1. 3g， 
再 加 水 至 50ml， 播 匀 )0. 5mlj， 混 匀 ， 室 温 反 应 15 分 钟 ， 照 
紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401) ， 在 波长 535nm 处 测定 吸 
光度 ; 同时 以 1ml 水 代替 供 试 品 溶液 ， 同 法 操作 ， 即 为 空白 
对 照 。 

另 精密 称 取 与 供 试 品 中 聚 乙 二 醇 分 子 量 相同 的 聚 乙 二 醇 
适量 ， 加 水 溶解 ， 并 制 成 每 1ml 含 聚 乙 二 醇 100kg 的 溶液 ， 
即 为 聚 乙 二 醇 对 照 品 贮备 液 。 

取 按 下 表 制 备 的 每 lml 含 10 一 50pg 的 聚 乙 二 醇 对 照 品 
溶液 1.0ml， 加 入 0. 5mol/L 高 氧 酸 溶液 5.0ml， 混 匀 ， 自 
“室温 放置 15 分 钟 ” 起 ， 同 法 操作 。 


"，238 ， 


聚 乙 二 醇 含 量 /ng ml: 
聚 乙 二 醇 对 照 品 贮备 液 /ml 
约 1% 蛋 白质 溶液 /ml 
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以 聚 乙 二 醇 对 照 品 溶液 的 浓度 (ng/ml) 对 其 相应 的 吸光 
度 作 直线 回归 ， 将 供 试 品 溶液 吸光 度 代 入 直线 回归 方程 ， 计 
算出 供 试 品 溶液 中 聚 乙 二 醇 含 量 FC(yg/ml)。 

按 下 式 计 算 : 

供 试 品 聚 乙 二 醇 含 量 (g/L)= 一 FXnX10™ 
式 中 下 为 供 试 品 溶液 中 聚 乙 二 醇 含量 ，jg/ml; 
7 为 供 试 品 稀释 倍数 。 

【附注 】 了 (1) 整 个 比 色 过 程 应 在 试剂 加 入 后 的 15 一 45 分 
钟 内 完成 ， 否 则 将 要 影响 结果 。 

(2) 本 法 的 灵敏 度 随 被 测 聚 乙 二 醇 的 分 子 量 的 增加 而 
提高 。 

(3)1% 的 蛋白 质 溶 液 系 用 不 含 聚 乙 二 醇 的 蛋白 质 溶液 
配制 。 


3203 ” 聚 山梨 酷 80 残留 量 测定 法 


本 法 系 依据 聚 山 梨 酯 80 中 的 聚 乙 氧 基 (Polyethoxylat- 
ed) 和 铵 钴 硫 氰 酸 盐 反 应 形成 蓝 色 复 合 物 ， 可 溶 于 二 和 握 甲 烷 ， 
用 比 色 法 测定 聚 山梨 酯 80 含量 。 

测定 法 ” 量 取 供 试 品 1.0ml 于 离心 管 中 ， 加 乙醇 - 毛 化 
钠 饱 和 溶液 5ml， 摇 名， 以 每 分 钟 3000 转 离心 10 分 钟 ， 取 
上 清 液 ， 再 用 乙醇 -氧化 钠 饱 和 溶液 1. 0ml 小 心 冲洗 管 壁 ， 
洗 液 与 上 清 液 合 并 ， 以 每 分 钟 3000 转 离心 10 分 钟 ， 上 清 液 
置 55 它 水 浴 中 ， 用 空气 吹 扫 法 将 其 浓缩 至 0. 1 一 0. 5ml， 加 
lml 水 溶解 。 准 确 加 入 二 氧 甲烷 2. 0ml、 硫 氰 钴 狠 溶 液 ( 称 取 
硝酸 外 6. 0g、 硫 氰 酸 匀 40. 0g， 加 水 溶解 并 稀释 至 200ml) 
3. 0ml， 加 塞 ， 混 匀 ， 室 温 放置 1.5 小 时 ， 每 15 分 钟 振荡 1 
次 ， 测 定 前 静 置 半 小 时 ， 弃 上 层 液 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 
法 (通则 0401)， 在 波长 620nm 处 测定 下 层 二 握 甲 烷 液 的 吸 
光度 。 用 二 氰 甲烷 作 空白 对 照 。 

精密 量 取 聚 山梨 醒 80 对 照 品 溶液 ( 取 聚 山梨 酯 80 约 
l00omg， 精 密 称 定 ， 加 水 溶解 后 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 
至 刻度 )0pl、10pl、25pl、50pl]、75pl、100pl， 加 入 预先 加 
入 lmi 水 的 离心 管 中 混 匀 ， 准 确 加 入 二 氯 甲 烷 2. 0ml、 硫 氰 
钴 铁 溶 液 3. oml， 加 塞 ， 混 匀 ， 自 “室温 放置 1.5 小 时 ” 


亲 部 2 关 
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起 ， 同 法 操作 。 

以 上 述 聚 山梨 酯 80 系列 浓度 (ng/ml) 对 其 相应 的 吸光 
度 作 直线 回归 ， 相 关系 数 应 不 低 于 0.98， 将 供 试 品 吸光 度 
代 人 直线 回归 方程 ， 求 得 供 试 品 聚 山 梨 酯 80 含量 (jg/ml)。 


3204 戊 二 醛 残留 量 测 定 法 


本 法 系 依据 成 二 醛 与 2,4- 二 硝 基 苯 有 愤 反应 生成 正成 醛 二 
硝 基 葵 肝 ， 用 高 效 液 相 色谱 法 ， 测 定 供 试 品 中 成 二 醛 含 量 。 

照 高 效 液 相 色谱 法 (通则 0512) 测 定 。 

色谱 条 件 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 填充 剂 (SG120， 
S-5pgm， 直 径 4. 6mm, 长 250mm); 以 70% 乙 有 稍 溶液 为 流动 
相 ; 流速 为 每 分 钟 1. 2ml; 检测 波长 为 360nm; 记录 时 间 为 
30 分 钟 。 

测定 法 ” 取 戊 二 醛 对 照 品 适量 ， 精 密 称 定 ， 加 水 溶解 并 
定量 稀释 成 每 Iml 中 约 含 10pg 的 溶液 ; 精密 量 取 该 溶液 
0,2ml、0. 4ml、0. 6ml、0. 8ml、1. 0ml,， 分 别 置 试管 中 ,各 
加 水 至 1. 0ml， 精密 加 流动 相 lml 与 2,4- 二 硝 基 苯 愤 溶液 
( 称 取 2,4- 二 硝 基 葵 肝 2. 4g， 加 30%% 高 毛 酸 溶液 ， 溶 解 成 
100ml)0. lmi, 立即 于 混合 器 上 混 匀 ， 用 0.45pm 膜 滤 过 。 
另 取 供 试 品 适量 ,以 每 分 钟 3000 转 离心 10 分 钟 ， 精 密 量 取 
上 清 液 lml， 自 “精密 加 流动 相 lml” 起 ， 同 法 操作 。 分 别 
精密 量 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl， 注 人 液 相 色谱 
仪 ， 记录 色谱 图 。 

以 戊 二 醋 对 照 品 溶液 的 浓度 对 其 相应 的 峰 面 积 作 直线 回 
归 ， 求 得 直线 回归 方程 ， 计 算出 供 试 品 溶液 中 成 二 醛 含量 。 

【附注 】(1) 配 制 成 二 醋 对 照 品 溶液 用 的 成 二 醋 用 量 
0. 1g( 系 经 色谱 纯度 测定 后 折算 其 含量 为 100%)。 

(2) 直 线 回 归 相 关系 数 应 不 低 于 0. 99。 


3205 ”磷酸 三 丁 酯 残留 量 测 定 法 


本 法 系 用 气相 色谱 法 测定 供 试 品 中 磷酸 三 丁 酯 残留 量 。 

照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 酸 改 性 聚 乙 二 醇 (20M) 
毛细 管 柱 ， 柱 温 140C ， 气 化 室温 度 190C ， 火 焰 离 子 化 检 
测 器 或 氮 磷 检测 器 ， 检 测 器 温度 210'C ， 载 气 ( 氮 气 ) 流 速 为 
每 分 钟 60ml， 或 根据 仪器 选择 检测 条 件 。 理 论 板 数 按 磷 酸 
三 丁 酯 峰 计算 应 不 低 于 5000， 磷酸 三 丁 酯 峰 与 磷酸 三 丙 酶 
峰 的 分 离 度 应 不 小 于 1. 5， 磷 酸 三 丁 酯 对 照 品 溶液 连续 进 样 
5 次 ， 所 得 磷酸 三 丁 酯 峰 与 磷酸 三 丙 酯 峰 面积 之 比 的 相对 标 
准 偏差 (RSD) 应 不 大 于 5%。 

内 标 溶 液 的 制备 ” 取 磷 酸 三 丙 酯 适量 ， 用 正己 烷 溶 解 并 
定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 400jg 的 溶液 。 

测定 法 ”精密 量 取 供 试 品 3ml， 置 具 塞 玻璃 离心 管 中 ， 
精密 加 内 标 溶液 50pl 与 1. 5mol/L 高 气 酸 溶液 0.75ml， 振 
划 1 分钟 ; 置 37 必 水浴 保温 10 分 钟 后 ， 再 加 正 已 烷 4ml， 


3207 游离 甲醛 测定 法 


振荡 2 分 钟 ， 以 每 分 钟 2000 转 离心 20 分 钟 ， 小 心 吸取 上 层 
正己 烧 ， 用 空气 流 将 其 浓缩 至 约 0.2ml (不 能 加 热 );， 取 
0. 1 注入 气相 色谱 仪 。 另 取 磷 酸 三 丁 酯 对 照 品 适量 ,精密 
称 定 ， 加 正己 烷 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 600pg 的 
溶液 ; 精密 量 取 该 溶液 10pl、20p1、40pl、60pl、80pl， 分 
别 置 已 精密 加 水 3ml 的 具 塞 玻璃 离心 管 中 ， 再 向 各 对 照 品 管 
精密 加 内 标 溶 液 50p1， 自 “振荡 1 分 钟 ”起 ， 同 法 操作 。 以 
各 磷酸 三 丁 酯 对 照 品 巍 面积 与 内 标 峰 面积 比 ， 对 磷酸 三 丁 酯 
对 照 品 溶液 浓度 作 直线 回归 ， 求 得 直线 回归 方程 ， 计 算出 供 
试 品 中 磷酸 三 丁 酯 含量 (ug/ml) 。 

【附注 】(1) 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 的 溶剂 挥发 的 速度 
应 尽量 保持 一 致 ， 若 离心 后 ， 乳 化 仍 未 完全 破除 ， 可 在 振荡 
器 上 稍微 振 摇 一 下 ， 再 离心 1 次 。 

(2) 直 线 回归 相关 系数 应 不 低 于 0. 99。 


3206 ” 碳 二 亚 胺 残留 量 测 定 法 


本 法 系 依据 二 甲 基 巴 比 妥 酸 试 液 与 碳 二 亚 胺 (EDAC) 反 
应 形成 紫红 色 络 合 物 ， 采用 和 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 测定 碳 二 
亚 胺 的 含量 。 

试剂 (1) 二 甲 基 巴 比 妥 酸 试 液 ” 称 取 二 甲 基 巴 比 妥 酸 
lg 于 16ml 吡啶 中 ， 并 加 水 至 20ml， 混 匀 ， 临 用 现 配 。 

(2) 醋 酸 吡啶 溶液 ”将 等 体积 的 冰 栈 酸 和 吡啶 混 匀 制 成 ， 
临 用 现 配 。 

(3) 100pmol/L EDAC 对 照 品 贮备 液 ” 称 取 0.0192g 
EDAC， 以 水 溶解 并 定 容 至 100ml， 得 1mmol/L 溶液 ， 量 取 
lmmol/L 溶液 lml 于 10ml 量 瓶 ， 加 水 定 容 至 刻度 ， 即 得 
100pmol/L EDAC 对 照 品 贮备 液 。 临 用 现 配 。 

(4)EDAC 对 照 品 工作 液 的 制备 ” 取 100pmol/L EDAC 对 
照 品 贮备 液 ， 用 水 分 别 稀释 至 10pmol/L、20pmol/L、 
40pmol/L、60pmol/L、80pmol/L， 即 为 EDAC 对 照 品 工 
作 液 。 

测定 法 ” 取 供 试 品 和 EDAC 对 照 品 工作 液 各 0. 2ml， 分 
别 加 人 二 甲 基 巴 比 妥 酸 试 液 1. 8ml， 另 取水 0. 2ml 作为 空白 对 
照 ， 同 法 操作 ， 混 匀 各 管 ， 室 温 暗 处 静 置 30 分 钟 ， 分 别 加 入 醋 
酸 吡啶 溶液 2. 9ml， 混 匀 后 在 波长 599nm 处 测定 吸光 度 ( 如 试验 
有 干扰 ， 在 测 吸 光度 前 以 每 分 钟 4000 转 离心 5 分 钟 ) 。 

结果 计算 以 EDAC 对 照 品 溶液 的 浓度 对 其 相应 的 吸 
光度 作 直 线 回 归 ， 求 得 直线 回归 方程 。 将 供 试 品 溶液 的 
吸光 度 代 入 直线 回归 方程 ， 求 出 含量 ， 取 其 平均 值 。 

供 试 品 EDAC 残留 量 (jmol/L) = 供 试 品 溶液 EDAC 的 
平均 浓度 X 稀 释 倍数 


3207 游离 甲醛 测定 法 


第 一 法 ” 比 色 法 
本 法 系 依据 品 红 亚 硫 酸 在 酸性 溶液 中 能 与 甲醛 生成 紫色 


。 239 。 


3208 人 血 白 蛋 白银 残留 量 测定 法 


复合 物 ， 用 比 色 法 测定 供 试 品 中 游离 甲醛 含量 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 已 标定 的 甲醛 溶液 适量 ， 
置 500ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 制 成 0.05% 甲 
醛 对 照 品 贮备 液 。 

临 用 前 ， 精 密 量 取 甲 醛 对 照 品 贮备 液 10ml， 置 100ml 
量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 甲醛 对 照 品 溶液 。 

测定 法 ”精密 量 取 供 试 品 Iml， 用 水 稀释 至 甲醛 含量 约 
为 0. 005% ， 即 为 供 试 品 溶液 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 lml， 
置 50ml 具 塞 试管 中 ， 加 水 4ml， 加 品 红 亚 硫酸 溶液 10ml， 
混合 酸 溶液 ( 量 取水 783ml， 置 烧杯 内 ， 绥 缓 注 人 盐酸 42ml、 
硫酸 175ml， 混 名)10ml， 摇 匀 ， 于 25 必 放置 3 小时， 照 紫 
外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 在 波长 590nm 处 测定 吸 
光度 。 

精密 量 取 0.005% 甲醛 对 照 品 溶液 0. 5ml、1. 0ml、 
1. 5ml、2. 0m1， 分 别 置 50ml 具 塞 试管 中 ， 加 水 至 5ml， 自 
“加 品 红 亚 硫 酸 溶液 10ml” 起 ， 同 法 操作 。 

以 甲醛 对 照 品 溶液 的 浓度 对 相应 的 吸光 度 作 直 线 回归 ， 
将 供 试 品 溶液 的 吸光 度 代入 直线 回归 方程 ， 计 算 供 试 品 中 的 
游离 甲醛 含量 。 

【附注 】(1) 品 红 亚 硫酸 溶液 的 制备 及 二 氧化 硫 含量 的 
标定 ” 称 取 碱 性 品 红 4. 5g， 于 3000ml 锥 形 瓶 中 ， 加 水 
1500ml， 振 摇 或 加 温 使 品 红 全 部 溶解 ， 待 冷 后 ， 加 亚 硫 酸 
钠 10g， 摇 匀 ， 静 置 5 一 10 分 钟 ， 再 加 入 3molL 硫酸 溶液 
40ml， 播 匀 ， 以 橡皮 塞 塞 紧 瓶 口 ， 放 置 过 夜 ， 如 有 颜色 ， 
加 骨 迪 5 一 10g 迅速 扬名， 以 布 氏 漏斗 快速 抽 滤 ， 即 得 品 红 
亚 硫 酸 溶液 。 品 红 亚 硫酸 溶液 中 的 SO; 含量 可 控制 在 28~ 
48mmol/L(SO, 含量 过 多 可 通 空气 驱除 ， 过 少 可 通信 
SO, ) 。 

二 氧化 硫 (SO; ) 含 量 测定 ” 量 取 品 红 亚 硫酸 溶液 10ml 
于 锥 形 瓶 内 ， 加 水 20ml， 淀粉 指示 液 5ml， 用 碘 滴 定 液 
(0. 05mol/L) 滴 定 至 旺 浅 蓝 色 ， 按 下 式 计 算 SO, 的 含量 ， 

SO;, 的 含量 (mmolL) 王 50XVXc 
式 中 V 为 消耗 碘 滴 定 液 0. 05molL) 的 体积 ，ml; 
c 为 碘 滴 定 液 的 浓度 ，mol/L。 

〈2) 甲 醛 溶液 的 标定 ” 取 甲 醛 溶液 约 1. 5ml， 精 密 称 定 ， 
置 锥 形 瓶 中 ， 加 水 10ml、 过 氧化 氢 溶 液 25ml 与 省 廊 香 草 酚 
蓝 指示 液 2 滴 ， 滴 加 氢 氧 化 钠 滴定 液 (1ImoML) 至 溶液 显 蓝 
色 ; 再 精密 加 入 氢 氧 化 钠 滴定 液 (lImolML)25ml， 瓶 口 置 一 
玻璃 小 漏斗 ， 置 水 浴 中 加 热 15 分 钟 ， 不 时 振 扬 ， 冷 却 ， 用 
水 洗涤 漏斗 ， 加 溴 麻 香 草 酚 蓝 指示 液 2 滴 ， 用 盐酸 滴定 液 
(lmolL) 滴 定 至 溶液 显 黄色 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 
校正 。 每 Iml 氧 氧化 钠 滴定 液 (1mol/L) 相 当 于 30. 03mg 的 
甲醛 。 

(3) 对 照 品 溶液 和 供 试 品 溶液 与 品 红 亚 硫 酸 溶液 的 显 色 
时 间 有 时 不 一 致 ， 测 定时 ， 显 色 慢 者 应 酌情 早 加 品 红 亚 硫 酸 
溶液 。 

(4) 供 试 品 中 如 含有 酚 红 ， 标 准 管 中 应 予以 校正 。 
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第 二 法 乙酰 丙酮 比 色 法 

本 法 系 用 汉 栖 反应 (Hantzsch Reaction) 原理 测定 微量 游 
离 甲醛 的 含量 。 甲 醛 在 接近 中 性 的 乙酰 丙酮 、 铵 盐 混 合 浴 
液 中 ， 生 成 黄色 的 产物 [3,5- 二 乙酰 基 -1,4- 二 氢 二 甲 基 吡 
院 C(DDL)]， 该 产物 在 波长 412nm 处 的 吸光 度 与 甲醛 含量 
成 正比 ， 根据 供 试 品 的 吸光 度 ， 计算 供 试 品 的 游离 甲醛 
含量 。 

试剂 ”乙酰 丙酮 显 色 液 ” 称 取 乙 酸 匀 150g， 加 入 适量 
水 溶解 ， 再 加 入 乙酸 3ml、 乙酰 丙酮 2ml， 播 匀 ， 定 容 至 
1000ml。 室 温 避 光 贮 存 ， 在 规定 的 时 间 内 使 用 。 

标准 甲醛 溶液 的 制备 ”精密 量 取 已 标定 的 甲醛 溶液 适 
量 ， 置 500ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 义 ， 制 成 
0.05%(W/V) 甲 醛 标准 溶液 贮备 液 。 临 用 前 ， 精 密 量 取 贮 
备 液 20ml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 即 
为 每 lml 含 100pg 的 标准 甲醛 溶液 。 

测定 法 ”精密 量 取 一 定 体 积 供 试 品 ( 含 游离 甲醛 约 
50pg) 置 试管 中 ， 加 水 至 5ml， 加 乙酰 丙酮 显 色 液 5ml， 播 
名 ，40 必 水 浴 放 置 40 分 钟 后 取出 ， 降 至 室温 ( 约 10 分 钟 )， 
照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401) ， 在 波长 412nm 处 测定 
吸光 度 ( 显 色 后 ， 若 发 现 溶 液 浑 间 ， 经 每 分 钟 3000 转 离心 
15 分 钟 后 ， 取 上 清 液 测定 ) 。 

取 标 准 甲 醛 溶液 分 别 稀释 制 成 0. 25pg/ml、0. 5pg/ml、 
lpg/ml、 5pg/ml、 25pg/ml、 50ug/ml、 75ug/ml, 100pg/ml 
标准 品 溶液 ， 精 密 量 取 上 述 标准 品 溶液 各 lml， 自 “加 水 至 
5ml” 起 ， 同 法 操作 。 

准确 量 取 水 5ml， 自 “加 乙酰 丙酮 显 色 液 5ml” 起 ， 同 
法 操作 ， 作 空白 对 照 。 

以 标准 品 溶液 的 甲醛 浓度 对 其 吸光 度 作 直 线 回归 ， 求 得 
直线 回归 方程 ;将 供 试 品 的 吸光 度 代入 直线 回归 方程 ， 即 得 
供 试 品 的 游离 甲醛 含量 。 

【附注 】 对 具体 品种 ， 应 按照 定量 加 标的 方法 进行 准确 
性 、 重 复 性 验证 ， 以 确定 样品 的 干扰 因素 、 方 法 的 线性 范围 
及 其 适用 性 。 
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本 法 系 用 原子 吸收 分 光 光 度 法 测定 人 血 白 蛋白 制品 中 银 
的 残留 量 。 

测定 法 ” 按 表 1 精密 量 取 供 试 品 、100ng/ml 标准 铝 溶 
液 ( 精 密 量 取 100pg/ml 标准 铝 溶 液 0. 1ml， 置 100ml 量 瓶 
中 ， 用 0. 15molL 硝酸 溶液 稀释 至 刻度 )， 分 别 制备 空白 对 
照 溶 液 、 供 试 品 溶液 和 标准 铝 加 供 试 品 的 混合 溶液 。 照 原子 
吸收 分 光 光 度 法 (通则 0405) 测 定 ， 选 择 铝 灯 ， 测 定 波长 为 
309. 3nm， 狭 锋 为 0.7nm。 按 表 2 设置 石墨 炉 的 干燥 、 灰 
化 、 原 子 化 等 炉 温 程序 ， 精 密 量 取 空 白 对 照 溶液 、 供 试 品 溶 
液 和 标准 馈 加 供 试 品 的 混合 溶液 各 30pl， 分 别 注入 仪器 ， 
读数 。 
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按 下 式 计算 : 

供 试 品 铝 含量 (pg/L) = 
式 中 B 为 空白 对 照 溶液 读数 ; 

So 为 供 试 品 溶液 读数 ; 

S 为 标准 锅 加 供 试 品 的 混合 溶液 读数 ; 

20 为 标准 铝 加 供 试 品 的 混合 溶液 中 标准 铝 的 含量 ， 

pg/L; 

12. 5 为 供 试 品 稀释 倍数 。 

表 1 空白 对 照 、 供 试 品 及 混合 溶液 的 制备 
空 折 对照 溶 液 | 供 试 品 溶液 


20X (So —B)X12.5 
SC— So 


供 试 品 /ml 
标准 铝 溶 液 
(100ng/ml)Vml 
0. 15mol/L HNO3 /ml 


表 2 炉 温 控制 程序 


时 间 / 秒 
爬 坡 时 间 十 保持 时 间 


0 十 10 
120 十 5 
10 十 20 
0 十 5 
0 十 5 


【附注 】 
行 适当 调整 ， 使 读数 在 所 用 仪器 可 准确 读数 范围 内 。 

(2) 表 2 列 出 的 炉 温 控制 程序 可 根据 仪器 性 能 做 适当 
调整 。 

《3) 尽 量 避 免 使 用 玻璃 容器 。 


(1) 供 试 品 和 标准 铝 取 量 可 根据 仪器 性 能 进 


3209 ” 羟 胺 残留 量 测 定 法 


本 法 系 依据 在 碱 性 条 件 下 ， 羟 胺 与 碘 反 应 生成 亚 硝酸 ， 
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主 细胞 库 、 工 作 细胞 库 、 病 毒 种 子 批 、 对 照 细胞 以 及 临 
床 治疗 用 细胞 进行 支原体 检查 时 ， 应 同时 进行 培养 法 和 指示 
细胞 培养 法 (DNA 染色 法 )。 病 毒 类 疫苗 的 病毒 收获 液 、 原 


3301 支原体 检查 法 
然后 与 对 氨基 葵 磺 酸 发 生 重 氮 化 反应 ， 再 与 a- 蔡 胺 偶 联 形成 
有 色 的 偶 氮 化 合 物 ， 采 用 紫外 -可 见 分 光 光 度 洗 测 定 产 胺 的 
含量 。 

试剂 (1)6% 乙 酸 钠 溶液 ” 称 取 无 水 乙酸 钠 6g， 加 适 
量 水 溶解 并 稀释 至 100ml 混 义 ， 即 得 。 

(2)1% 对 氨基 葵 磺 酸 溶液 ” 称 取 对 氨基 葵 磺 酸 0. 50g， 
加 适量 25% 乙 酸 溶液 溶解 后 稀释 至 50ml， 即 得 。 

(3)1. 3% 碘 溶液 ” 称 取 碘 0. 65g; 溶 于 冰 醋 酸 ， 稀释 至 
50ml， 即 得 。 于 通风 橱 中 配制 和 使 用 。 

(4) 0.4mol/L 硫 代 硫酸 钠 溶 液 称 取 硫 代 硫酸 钠 
3.16g， 溶 于 适量 水 中 ， 稀释 至 50ml， 即 得 。 

(5)0. 6%e- 莹 胺 溶液 ” 称 取 oa- 蔡 胺 0.3g， 溶 于 30% 乙 
酸 ， 稀释 至 50ml， 即 得 。 于 通风 橱 中 配制 和 使 用 。 

盐酸 羟 胺 对 银 品 溶液 的 制备 ”用 水 将 盐酸 羟 胶 对 照 品 定 
量 稀 释 至 每 1ml 含 1000nmol， 作 为 贮备 液 。 精 密 量 取 贮 备 
液 适 量 ， 用 水 定量 稀释 至 每 lml 含 150nmol、120nmol、 
90nmol、60nmol 和 30nmol， 作 为 不 同 浓度 的 对 照 品 溶液 ， 
用 前 配制 。 

测定 法 ”精密 量 取 供 试 品 0. 3ml 冒 试管 内 ， 依 次 加 6% 
乙酸 钠 溶液 1. 3m1、1%% 对 氨基 茶 磺 酸 溶液 0. 2ml 及 1. 3% 碳 
液 0. 1ml， 混 匀 ， 放 置 10 分 钟 ， 加 0. 4mol/L 硫 代 硫 酸 钢 溶 
液 50k1， 混 匀 有 脱色， 加 0. 6%a- 蔡 胺 溶液 40kl， 混 匀 ， 室 温 
放置 60 分 钟 ， 经 每 分 钟 10 000 转 离心 5 分 钟 后 ， 取 上 清 
液 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 在 波长 520nm 处 
测定 吸光 度 。 精 密 量 取 不 同 浓度 的 对 照 品 溶液 各 0. 3ml， 置 
试管 中 ， 自 “依次 加 6% 乙 酸 钠 溶液 1. 3ml” 起 ， 同 法 操作 。 
精密 量 取 水 0. 3ml 置 试管 中 ， 自 “加 6%% 乙 酸 钠 溶液 1. 3ml” 
起 ， 同 法 操作 ， 作 为 空白 对 照 。 以 对 照 品 溶液 的 羟 胺 浓度 对 
相应 吸光 度 作 直线 回归 ， 求 得 直线 回归 方程 :将 测 得 的 供 试 
品 的 吸光 度 代入 直线 回归 方程 ， 即 得 供 试 品 的 残留 羟 胺 浓度 
(nmol/ml)， 再 根据 供 试 品 的 蛋白 质 含量 按 下 式 计算 出 羟 胺 
残留 量 (nmol/mg 蛋白 质 ) 。 


供 试 品 产 胺 残留 量 _ 供 试 品 的 残留 羟 胺 浓度 Cnmol/ml) 
(nmol/mg 和 蛋白质) 供 试 品 的 蛋白 质 含量 (mg/ml) 
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液 采用 培养 法 检查 支原体 ， 必 要 时 ， 亦 可 采用 指示 细胞 培养 
法 蔓 选 培养 基 。 也 可 采用 经 国家 药品 检定 机 构 认 可 的 其 他 
方法 。 

第 一 法 ”培养 法 

推荐 培养 基 及 其 处 方 

(1) 支 原 体液 体 培养 基 
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支原体 肉 汤 培养 基 
猪 胃 消化 液 500ml 氯 化 钠 2. 5g 
牛肉 温 液 (1 : 2) 500ml 葡萄 糖 5. 0g 
酵母 浸 粉 5.0g 酚 红 0. 02g 
pH 值 7. 6 土 0.2。 于 121C 灭 菌 15 分 钟 。 
精 氨 酸 支原体 肉 汤 培养 基 
猪 胃 消化 液 500ml 葡萄 糖 1.0g 
牛肉 温 液 (1 : 2) 500ml L- 精 氨 酸 2. 0g 
酵母 浸 粉 5. 0g 酚 红 0. 02g 
氧化 钠 2. 5g 


pH 值 7.1 土 0.2。 于 121‘C 灭 菌 15 分 钟 。 

(2) 支 原 体 半 流 体 培养 基 按 (1) 项 处 方 配制 ， 培 养 基 中 
不 加 酚 红 ， 加 入 琼脂 2. 5 一 3. 0g。 

(3) 支 原 体 琼脂 培养 基 按 (1) 项 处 方 配制 ， 培 养 基 中 不 
加 酚 红 ， 加 人 琼脂 13. 0 一 15. 0g。 

除 上 述 推 荐 培养 基 外 ， 亦 可 使 用 可 支持 支原体 生长 的 其 
他 培养 基 ， 但 灵敏 度 必 须 符 合 要 求 。 

培养 基 灵 敏 度 检查 (变色 单位 试验 法 ) (1) 菌 种 ”肺炎 
支原体 (ATCC 15531 株 )、 口 腔 支 原 体 (ATCC 23714 株 )， 
由 国家 药品 检定 机 构 分 发 。 

(2) 操 作 ”将 菌 种 接种 于 适宜 的 支原体 培养 基 中 ， 经 
36'C 土 1C 培 养 至 培养 基 变 色 ， 盲 传 两 代 后 ， 将 培养 物 接种 
至 待 检 培养 基 中 ， 做 10 倍 系列 稀释 ， 肺 炎 支 原 体 稀释 至 
10” ~~10~*， 接 种 在 支原体 肉 汤 培 养 基 内 ; 口腔 支原体 稀释 
至 10 ~10“， 接 种 在 精 氨 酸 支原体 肉 汤 培 养 基 内 。 每 个 
稀释 度 接种 3 支 试 管 ， 置 365C 士 1 培养? 一 14 天 ， 观 察 培 
养 基 变 色 结 果 。 

(3) 结 果 判 定 ”以 接种 后 培养 基 管 数 的 2/3 以 上 呈现 变 
色 的 最 高 稀释 度 为 该 培养 基 的 灵敏 度 。 

液体 培养 基 的 灵敏 度 : 肺炎 支原体 (ATCC 15531 株 ) 应 
达到 10 ， 口 腔 支 原 体 (ATCC 23714 株 ) 应 达到 10。 

检查 法 

(1) 供 试 品 如 在 分 装 后 24 小 时 以 内 进行 支原体 检查 者 可 
贮存 于 2~8C; 超过 24 小 时 应 置 一 20C 以 下 贮存 。 

(2) 检 查 支原体 采用 支原体 液体 培养 基 和 支原体 半 流 体 
培养 基 ( 或 支原体 琼脂 培养 基 )。 半 流体 培养 基 ( 或 琼脂 培养 
基 ) 在 使 用 前 应 煮沸 10 一 15 分 钟 ， 冷 却 至 56C 左右 ， 然 后 
加 入 灭 能 小 牛 血清 (培养 基 : 血清 为 8 : 2)， 并 可 酌情 加 入 
适量 青霉素 ， 充 分 摇 匀 。 液 体 培养 基 除 无 需 煮沸 外 ， 使 用 前 
亦 应 同样 补 加 上 述 成 分 。 

取 每 支 装 量 为 10ml 的 支原体 液体 培养 基 各 4 支 、 相 应 
的 支原体 半 流 体 培 养 基 各 2 支 ( 已 冷 至 36C 士 1C)， 每 支 培 
养 基 接种 供 试 品 0.5~1.0ml， 置 36 信 土 1 人 培养 21 天 。 于 
接种 后 的 第 7 天 从 4 支 支原体 液体 培养 基 中 各 取 2 支 进行 次 
代 培 养 ， 每 支 培养 基 分 别 转 种 至 相应 的 支原体 半 流 体 培养 基 
及 支原体 液体 培养 基 各 2 支 ， 置 36'C 士 1C 培 养 21 天 ， 每 
隔 3 天 观察 1 次 。 
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(3) 结 果 判 定 ”培养 结束 时 ， 如 接种 供 试 品 的 培养 基 均 
无 支原体 生长 ， 则 供 试 品 判 为 合格 ;如 疑 有 支原体 生长 ， 可 
取 加 倍 量 供 试 品 复试 ， 如 无 支原体 生长 ， 供 试 品 判 为 合格 ， 
如 仍 有 支原体 生长 ， 则 供 试 品 判 为 不 合格 。 

【附注 〗 质 量 检定 部 门 应 会 同 培养 基 制 造 部 门 定期 抽检 
支原体 培养 基 灵 敏 度 。 

第 二 法 ”指示 细胞 培养 法 (DNA 染色 法 ) 

将 供 试 品 接种 于 指示 细胞 (无 污染 的 Vero 细胞 或 经 国家 
药品 检定 机 构 认 可 的 其 他 细胞 ) 中 培养 后 ， 用 特异 荧光 染料 
染色 。 如 供 试 品 污染 支原体 ， 在 荧光 显微镜 下 可 见 附 在 细胞 
表面 的 支原体 DNA 着 色 。 

试剂 〈1) 二 苯 甲 酰胺 荧光 染料 (Hoechst 33258) 浓 缩 液 

称 取 二 葵 甲 酰胺 荧光 染料 5mg， 加 入 100ml 不 含 酚 红 和 碳 
酸 氢 钠 的 Hank’”s 平衡 盐 深 液 中 ， 在 室温 用 磁力 搅拌 30 一 40 
分 钟 ， 使 完全 溶解 ， 一 20C 避 光 保 存 。 

(2) 二 葵 甲 酰胺 荧光 染料 工作 液 “无 酚 红 和 碳酸 氢 钠 的 
Hank’”s 溶液 100ml 中 加 入 二 芋 甲 酰胺 荧光 染料 浓缩 液 1ml， 
混 匀 。 

(3) 固 定 液 ”乙酸 : 甲醇 (1 : 3) 混 合 溶液 。 

(4) 封 片 液 量 取 0. 1mol/L 构 析 酸 溶 液 22. 2ml、0. 2mol/L 
磷酸 氢 二 钠 溶 液 27. 8ml、 甘 油 50. 0ml 混 匀 ， 调 pH 至 5.5。 

培养 基 及 指示 细胞 〈1)DMEM 完全 培养 基 。。 

(2)DMEM 无 抗生素 培养 基 。 

(3) 指 示 细 胞 (已 证 明 无 支原体 污染 的 Vero 细胞 或 其 他 
传代 细胞 )” 取 培养 的 Vero 细胞 经 消化 后 ， 制 成 每 1ml 含 
105 的 细胞 悬 液 ， 以 每 孔 0. 5ml 接种 6 孔 细 胞 培养 板 或 其 他 
容器 ， 每 孔 再 加 无 抗生素 培养 基 3ml， 于 5% 二 氧化 碳 孵 箱 
36C 土 1'C 培养 过 夜 ， 备 用 。 

供 试 品 处 理 (1) 细 胞 培养 物 ”将 供 试 品 经 无 抗生素 培 
养 液 至 少 传 一 代 ， 然 后 取 细 胞 已 长 满 的 且 3 天 未 换 液 的 细胞 
培养 上 清 液 待 检 。 

(2) 毒 种 悬 液 ” 如 该 毒 种 对 指示 细胞 可 形成 病变 并 影响 
结果 判定 时 ， 应 用 对 支原体 无 抑制 作用 的 特异 抗 血 清 中 和 病 
毒 后 或 用 不 产生 细胞 病变 的 另 一 种 指示 细胞 进行 检查 。 

(3) 其 他 ” 供 试 品 检查 时 所 选用 的 指示 细胞 ， 应 为 该 供 
试 品 对 其 生长 无 影响 的 细胞 。 

测定 法 ”于 制备 好 的 指示 细胞 培养 板 中 加 入 供 试 品 ( 细 
胞 培养 上 清 液 )2ml( 毒 种 或 其 他 供 试 品 至 少 1ml), 置 5% 二 
氧化 碳 哲 箱 36'C 土 1 培养 3~5 天 。 指 示 细 胞 培养 物 至 少 传 
代 1 次 , 末次 传代 培养 用 含 盖 玻 片 的 6 孔 培 养 板 培养 3 一 5 
天 后 ， 吸 出 培养 孔 中 的 培养 液 ， 加 入 固定 液 5ml， 放置 5 分 
钟 ， 吸 出 固定 液 ， 再 加 5ml 固定 液 固定 10 分 钟 ， 吸 出 固定 
液 ， 使 盖 玻 片 在 空气 中 干燥 ， 加 二 蔡 甲 酰胺 荧光 染料 (或 其 
他 DNA 染料 ) 工 作 液 5mi， 加 盖 ， 室温 放置 30 分 钟 ， 吸 出 
染 液 ， 每 孔 用 水 5ml 洗 3 次 ， 吸 出 水 ， 盖 玻 片 于 空气 中 干 
燥 ， 取 洁净 载 玻 片 加 封 片 液 1 滴 ， 分 别 将 盖 玻 片面 向 下 盖 在 
封 片 液 上 制 成 封 片 。 用 荧光 显微镜 观察 。 
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用 无 抗生素 培养 基 2ml 替代 供 试 品 ， 同 法 操作 ， 作 为 阴 
性 对 照 。 

用 已 知 阳性 的 供 试 品 标准 菌株 2ml 蔡 代 供 试 品 ， 同 法 操 
作 ， 作 为 阳性 对 照 。 

结果 判定 〈1) 阴 性 对 照 ”仅见 指示 细胞 的 细胞 核 呈 现 
黄 绿 色 荧 光 。 

(2) 阳 性 对 照 ”荧光 显微镜 下 除 细胞 外 ， 可 见 大 小 不 等 、 
不 规则 的 荧光 着 色 颗 粒 。 

当 阴 性 及 阳性 对 照 结果 均 成 立时 ,试验 有 效 。 

如 供 试 品 结果 为 阴性 ， 则 供 试 品 判 为 合格 ; 如 供 试 品 结 
果 为 阳性 或 可 疑 时 ， 应 进行 重 试 ， 如 仍 阳性 时 ， 供 试 品 判 为 
不 合格 。 
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病毒 类 制品 在 毒 种 选 育 和 生产 过 程 中 ， 经 常 使 用 动物 或 
细胞 基质 培养 ， 因 此 ， 有 可 能 造成 外 源 因 子 的 污染 。 为 了 保 
证 制品 质量 ,需要 对 毒 种 和 对 照 细胞 进行 外 源 病毒 因子 的 
检测 。 

对 病毒 主 种 子 批 或 工作 种 子 批 ， 应 抽取 足够 检测 试验 需 
要 量 的 供 试 品 进行 外 源 病毒 因子 检测 。 根 据 病 毒 的 特性 ， 有 
些 检 测 需 要 在 试验 前 中 和 病毒 。 病 毒 中 和 时 尽 可 能 不 稀释 ， 
但 当中 和 抗体 不 能 有 效 中 和 病毒 而 需要 稀释 病毒 时 ， 应 选择 
可 被 中 和 的 最 大 病毒 量 , 但 至 少 不 得 超过 生产 接种 时 毒 种 的 
稀释 倍数 。 进 行 病毒 中 和 时 ， 应 采用 非 人 源 和 非 猴 源 ( 特 殊 
情况 除外 ) 的 特 蜡 性 抗体 中 和 本 病毒 ， 为 降低 样品 中 外 源 病 
毒 被 中 和 的 可 能 性 ， 最 好 采用 单 克 隆 抗体 ， 中 和 过 程 不 应 干 
扰 外 源 病 毒 的 检测 。 制 备 抗 血清 (或 单 克隆 抗体 ) 所 用 的 免疫 
原 应 采用 与 生产 疫苗 (或 制品 ) 不 同 种 而 且 无 外 源 因 子 污染 的 
细胞 (或 动物 ) 制 备 。 如 果 病 毒 曾 在 禽类 组 织 或 细胞 中 繁殖 
过 ,， 则 抗体 不 能 用 禽类 来 制备 。 若 用 鸡 胚 ， 应 来 自 SPF 
鸡 群 。 

病毒 种 子 批 外 源 因子 检查 

1. 动物 试验 法 

(1) 小 鼠 试 验 法 ” 取 15~20g 小 鼠 至 少 10 只 ， 取 病毒 种 
子 批 或 经 抗 血清 中 和 后 的 病毒 悬 液 ， 每 只 脑 内 接种 0. 03ml， 
同时 腹腔 接种 0. 5ml， 至 少 观察 21 天 。 解 剖 每 只 在 试验 24 
小 时 后 死亡 或 有 患 病 体 征 的 小 鼠 ， 直 接 肉 眼 观 察 其 病理 改 
变 ， 并 将 有 病变 的 相应 的 组 织 制 成 悬 液 通过 脑 内 和 腹腔 接种 
另外 至 少 5 只 小 鼠 ， 并 观察 21 天 。 接 种 24 小 时 内 小 鼠 死亡 
超过 20%， 试 验 无 效 。 在 观察 期 内 最 初 接种 的 乳 鼠 以 及 每 
个 言传 组 的 小 鼠 至 少 有 80% 健 存 ， 且 小 鼠 未 出 现 与 待 测 毒 
种 无 关 的 可 传播 性 因子 或 其 他 病毒 感染 ， 为 符合 要 求 。 

(2) 乳 鼠 试 验 法 ”取出 生 后 24 小 时 内 的 乳 鼠 至 少 10 只 ， 
取 病 毒 种 子 批 或 经 抗 血 清 中 和 后 的 病毒 悬 液 ， 脑 内 接种 
0.01ml， 辣 时 腹腔 接种 至 少 0.1ml。 每 天 观察 至 少 14 天 。 
解剖 每 只 在 试验 24 小 时 后 死亡 或 有 患 病 体 征 的 乳 鼠 ， 直 接 
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肉眼 观察 其 病理 改变 ， 并 取 有 病变 的 相应 的 组 织 和 脑 、 牌 制 
备 成 悬 液 通过 脑 内 和 腹腔 接种 另外 至 少 5 只 乳 鼠 ， 并 每 天 观 
察 至 接种 后 14 天 。 接 种 24 小 时 内 乳 鼠 死亡 超过 20% ， 试 
验 无 效 。 在 观察 期 内 最 初 接种 的 乳 鼠 以 及 每 个 言传 组 的 乳 鼠 
至 少 有 80%% 健 存 ， 且 乳 鼠 未 出 现 与 待 测 毒 种 无 关 的 可 传播 
性 因子 或 其 他 病毒 感染 ， 为 符合 要 求 。 

2. 细胞 培养 法 

(1) 非 血 吸 附 病毒 检查 ” 取 病 毒 种 子 批 或 用 抗 血 清 中 和 
后 的 病毒 悬 液 ， 分 别 接种 于 人 源 、 狐 源 和 与 生产 用 细胞 同 
种 细胞 。 除 另 有 规定 外 ， 每 种 细胞 至 少 接种 10ml 病毒 悬 液 
或 10ml 病毒 悬 液 用 抗 血清 中 和 后 接种 。 用 人 二 倍 体 细 胞 或 
猴 源 细胞 生产 的 ， 还 应 接种 另外 一 株 人 二 售 体 细胞 或 狼 源 
细胞 。 每 种 细胞 至 少 接种 6 瓶 ， 每 瓶 病毒 悬 液 接种 量 不 少 
于 每 瓶 培养 液 总 量 的 25%。 于 36 尺 土 1 培养， 观察 14 
天 。 每 种 细胞 均 设 置 未 接种 病毒 的 阴性 对 照 瓶 及 阳性 病毒 
对 照 瓶 。 必 要 时 可 更 换 细 胞 培养 液 或 传代 1 次 ， 但 传代 时 
间距 观察 期 末 不 得 少 于 7 天 。 阴 、 阳 性 对 照应 成 立 ， 接 种 
待 测 病毒 样本 的 每 种 细胞 培养 物 未 见 细胞 病变 判 为 阴性 ， 
符合 要 求 。 

(2) 血 吸附 病毒 检查 ”于 接种 后 第 6 一 8 天 和 第 14 天 ， 
分 别 取 上 述 接种 病毒 的 每 种 细胞 培养 物 2 瓶 进行 血 吸 附 病毒 
检查 。 用 0.2% 一 0.5% 鸡 和 豚鼠 红细胞 混合 悬 液 覆盖 于 细 
胞 表面 ， 一 瓶 于 2 一 8'C 放置 30 分 钟 ， 另 一 瓶 于 20~25'C 
放置 30 分 钟 ， 吸 弃 多 余 红 细胞 后 观察 红细胞 吸附 情况 。 阴 、 
阳性 对 照应 成 立 ， 接 种 待 测 病毒 样本 的 细胞 应 均 为 阴性 。 

3. 鸡 胚 检查 法 

在 禽类 组 织 或 细胞 中 繁殖 过 的 病毒 种 子 需 用 鸡 胚 检查 禽 
类 病毒 的 污染 。 

除 另 有 规定 外 ， 取 10ml 病毒 种 子 批 或 10ml 病毒 悬 液 用 
抗 血 清 中 和 后 接种 ， 选 用 9 一 11 日 和 5 一 ?7 日 龄 两 组 SPF 鸡 
胚 , 每 组 至 少 10 枚 ， 分 别 于 尿 囊 腔 和 卵黄 冲 接 种 ， 每 胚 
0. 5ml。 置 于 35 仿 钥 育 7? 天后， 观察 鸡 胚 存活 ， 并 取 尿 于 液 
用 0.2%~0.5% 鸡 和 豚鼠 红细胞 混合 悬 液 做 血细胞 凝集 试 
验 。 接 种 的 每 组 鸡 胚 至 少 80%% 存 活 7 天 ， 且 尿 训 液 血 凝 试 
验 为 阴性 ， 为 符合 要 求 。 

生产 用 对 照 细胞 外 源 病 毒 因子 检查 

1. 非 血 吸 附 病毒 检查 

(1) 细 胞 直接 观察 ”每 批 生产 用 细胞 应 留 取 5%% 或 不 少 
于 500ml 细胞 悬 液 不 接种 病毒 ， 作 为 对 照 细 胞 加 入 与 疫苗 生 
产 相 同 的 细胞 维持 液 ， 置 与 疫苗 生产 相同 的 条 件 下 培养 至 少 
14 天 或 至 病毒 收获 时 ( 取 时 间 较 长 者 )， 在 显微镜 下 观察 是 
否 有 细胞 病变 出 现 ， 无 细胞 病变 出 现 者 为 阴性 ， 符 合 要 求 。 
在 观察 期 末 至 少 有 80% 的 对 照 细 胞 培养 物 存活 ,试验 才 
有 效 。 

(2) 细 胞 培养 试验 “上述 试验 观察 期 末 ， 收 取 上 清 液 混 
合 后 ， 取 适量 接种 于 猴 源 和 人 源 的 细胞 培养 物 ， 如 果 疫 苗 
病毒 在 非 猴 源 或 非 人 源 其 他 细胞 系 上 生产 ， 还 应 接种 于 同 
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种 不 同 批 细胞 。 每 种 细胞 至 少 接种 5ml 上 清 混 合 液 ， 且 接种 
量 应 不 少 于 每 瓶 细胞 培养 液 总 量 的 25% 。 置 与 生产 相同 的 
培养 条 件 下 培养 至 少 14 天 。 无 细胞 病变 者 为 阴性 ， 符 合 
要 求 。 

2. 血 豚 附 病毒 检查 

对 上 述 “ 细 胞 直接 观察 ”及 “细胞 培养 试验 ”的 细胞 培 
养 物 ， 在 观察 期 末 取 至 少 25%% 的 细胞 培养 瓶 进行 血 吸 附 病 
毒 检查 (方法 同 病 毒 种 子 批 外 源 因 子 检查 的 血 吸 附 病毒 检 
查 ) 。 
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鼠 源 性 单 克 隆 抗体 制品 具有 潜在 病毒 污染 ， 如 出 血 热 病 
毒 、 淋 巴 细胞 脉络 丛 脑 膜 炎 病毒 、 焉 型 呼 肠 孤 病毒 、 仙 人 台 
病毒 、 脱 脚 病 病毒 、 小 鼠 脓 病毒 、 小 鼠 肺 炎 病 毒 、 道 转录 
病毒 等 。 其 中 前 4 种 病毒 属 I 组 ， 为 能 够 感染 人 与 灵 长 类 
动物 的 病毒 ; 后 4 种 属 开 组 ， 为 目前 尚 无 迹象 表明 感染 人 
的 病毒 ， 但 能 在 体外 培养 的 人 、 猿 和 猴 源 性 细胞 中 进行 复 
制 ， 对 人 类 具有 潜在 危险 性 ， 这 些 病毒 应 作为 重点 进行 
检测 。 

本 法 用 于 杂交 瘤 细胞 株 及 鼠 源 性 单 克隆 抗体 制品 的 鼠 源 
性 病毒 检测 。 通 过 细胞 试验 、 动 物 抗体 产生 试验 、 鸡 胚 感染 
试验 等 检测 活 病 毒 抗 原 及 病毒 抗体 。 

试剂 (1)0.01lmol/L pH7.4 PBS 称 取 磷酸 氢 二 钠 
(Nas HPO,。12H:O)2. 9g、 磷 酸 二 氢 钠 0. 2g 、 氧 化 钠 8. 0g、 
氯 化 钾 0. 2g， 加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml。 

(2)pH9. 6 包 被 缓冲 液 ” 称 取 碳 酸 钠 1.59g、 碳 酸 氢 钠 
2.93g、 疮 氮 钠 0. 20g， 加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml。 

(3) 0.01lmol/L pH7.4 PBS 洗 液 ” 称 取 磷酸 氧 二 勿 
(Na HPO,，12H:O)2.9g、 磷 酸 二 气 钠 0.295g、 氯 化 钠 
8.5g、 聚 山梨 酯 80 5ml， 加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml。 

(4) 底 物 缓冲 液 ” 称 取 磷 酸 氨 二 钠 (Na:; HPO, ， 12H;0O) 
12. 9g、 构 槐 酸 3. 26g， 加 水 溶解 并 稀释 至 700ml。 

(5) 底 物 溶液 称 取 邻 苯 二 胺 4mg， 溶 于 底 物 缓冲 液 
10ml 中 ， 再 加 入 30% 过 氧化 氢 4nl。 

(6) 终 止 液 ”lmolL 硫酸 溶液 。 

供 试 品 的 制备 ” 供 试 品 包 括 杂 交 瘤 细胞 株 、 腹 水 和 单 克 
隆 抗体 半成品 或 成 品 。 杂 交 瘤 细胞 株 应 进行 细胞 试验 、 动 物 
抗体 产生 试验 和 鸡 胚 感染 试验 ; 腹水 和 单 克隆 抗体 半成品 或 
成 品 应 进行 动物 抗体 产生 试验 和 鸡 胚 感染 试验 。 

(1) 细 胞 试验 用 的 供 试 品 取 3 产生 长 良好 的 杂交 瘤 细 
胞 ， 于 一 40C 反 复 冻 融 3 次 后 ， 在 无 菌 条 件 下 合并 分 装 小 
管 ， 每 管 sml， 换 上 胶 塞 ， 一 40 它 保存 。 

〈2) 动 物 抗体 产生 试验 用 的 供 试 品 ” 单 克隆 抗体 腹水 、 
半成品 或 成 品 ， 不 需 处 理 ， 一 20C 保 存 。 而 杂交 瘤 细胞 按 下 
述 步骤 进行 处 理 后 使 用 。 

取 7 瓶 生长 良好 的 杂交 瘤 细 胞 ， 弃 去 培养 液 ， 用 PBS 
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轻 轻 将 细胞 吹 打下 来 ,移入 小 管 ， 再 用 PBS 冲洗 细胞 瓶 ， 
以 收集 残余 的 细胞 。 于 小 管 中 洗 淋 ， 以 每 分 钟 1000 转 离心 
10 分 钟 ， 弃 去 上 清 液 ， 用 PBS 重新 悬浮 细胞 ， 以 上 步骤 重 
复 2 次 。 细 胞 集中 后 ， 悬 浮 于 4ml PBS 中 ， 冻 融 3 次 ， 超 声 
处 理 。 以 每 分 钟 10 000 转 离心 30 分 钟 ， 吸 取 上 清 液 ， 以 每 
分 钟 40 000 转 离心 4 小时， 弃 上 清 液 ， 将 沉淀 溶 于 适量 的 
PBS 中 ， 即 为 动物 抗体 产生 试验 用 抗原 。 一 40C 保 存 。 

检查 法 ”检查 方法 包括 细胞 试验 、 动 物 抗体 产生 试验 、 
鸡 胚 感染 试验 等 。 

1. 细胞 试验 

用 已 知 病毒 抗体 检查 供 试 品 中 未 知 病毒 抗原 。 

(1) 细 胞 培养 ”根据 被 检 的 病毒 ， 选 择 其 敏感 的 细胞 。 
每 种 细胞 6 瓶 ， 细 胞 应 生长 良好 。 用 0. 01mol/L pH7. 4 PBS 
洗 细 胞 2 次 。 每 瓶 接种 供 试 品 0.3ml， 每 批 供 试 品 接种 4 
瓶 ， 另 外 2 瓶 为 对 照 。37 必 吸附 1 小 时 ， 弃 去 吸附 的 供 试 品 
液体 ， 加 入 细胞 维持 液 。 每 天 观察 细胞 形态 ， 并 记录 结果 。 
接种 后 每 隔 3 一 4 天 换 1 次 液 。 第 1 代 细 胞 应 维持 10 一 14 天 。 
冻 融 3 次 后 ， 将 对 照 组 2 瓶 、 供 试 品 组 4 瓶 分 别 合并 。 将 收 
获 的 对 照 组 和 供 试 品 组 的 细胞 悬 液 分 别 接种 同 种 细胞 ， 接 种 
后 ,每 隔 3~4 天 ， 换 1 次 液 。 

(2) 涂 片 ” 培 养 至 10~14 天 ， 吸 出 维持 液 ， 再 用 PBS 
洗 细 胞 2 次 ， 每 瓶 加 消化 液 0.15ml， 使 细胞 分 散 、 脱 壁 ， 
吸出 细胞 悬 液 ， 再 用 PBS 洗涤 2 次 。 用 适量 的 PBS 悬浮 细 
胞 ， 将 对 照 组 的 正常 细胞 涂 在 抗原 片 的 第 1 行 ， 供 试 品 组 的 
细胞 涂 在 第 2 行 ， 吹 干 ， 丙 酮 固定 ， 一 40C 保 存 ， 即 为 供 试 
品 细胞 涂 片 。 

(3) 间 接 免疫 荧光 法 检测 ”制备 已 知 病毒 抗原 片 ， 将 已 
知 特异 性 阳性 血清 和 阴性 血清 进行 1 : 5~1 : 20 的 稀释 ; 应 
用 制备 的 已 知 病毒 抗原 片 作为 血清 对 照 ， 检 查 供 试 品 细胞 涂 
片 。 将 涂 有 供 试 品 细 胞 的 玻 片 ， 加 经 PBS 10 售 稀释 的 已 知 
阳性 血清 、 阴 性 血清 ， 置 湿 盒 中 ，37 它 放置 30 分 钟 后 ， 用 
PBS 洗涤 3 次 ， 每 次 浸泡 5 分 钟 ， 待 干燥 后 ， 滴 加 荧光 抗 
体 ，37 必 保温 30 分 钟 后 ， 用 PBS 洗涤 3 次 ， 每 次 浸泡 5 分 
钟 ， 再 用 水 洗 1 次 ， 待 于 燥 后 ， 加 50% 甘油， 用 盖 玻 片 封 
好 ， 镜 检 。 

(4) 结 果 判 定 ”在 已 知 病毒 抗原 片上 ， 阴 性 对 照 血 清 与 
正常 细胞 孔 、 病 毒 细胞 孔 无 荧光 ， 阳 性 对 照 血 清 与 正常 细胞 
孔 无 荧光 ， 与 病毒 细胞 孔 有 荧光 ; 在 供 试 品 细胞 涂 片上 ， 阴 
性 对 照 血清 与 正常 细胞 孔 、 供 试 品 细胞 孔 无 荧光 ， 阳 性 对 照 
血清 与 正常 细胞 孔 无 荧光 时 ， 试 验 成 立 。 阴 性 对 照 血清 与 正 
常 细胞 孔 和 供 试 品 细胞 孔 有 荧光 反应 或 阳性 对 照 血 清 与 正常 
细胞 孔 有 荧光 反应 ， 试 验 不 成 立 。 供 试 品 细胞 涂 片上 ， 阳 人 性 


对照 血 清 与 供 试 品 细胞 孔 有 荧光 ， 判 为 阳性 。 


2, 动物 抗体 产生 试验 
(1) 供 试 品 抗体 的 制备 ”每 批 供 试 品 按 下 表 参 数 注射 无 
特定 病原 体 小 鼠 (BALB/c 或 KM) 共 50 只。 
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观察 4 周 ， 动 物 
的 存活 率 应 不 低 
于 80% 
观察 4 周 ， 动 物 
的 存活 率 应 不 低 
于 80% 

10 天 后 重复 注射 
1 次 ，14 天 后 采血 。 
对 照 组 动物 注 
射 PBS 


乳 鼠 


肌 内 


10 10 和 | 0.1 十 0.2 


(2) 血 清 学 检查 ”对 经 肌 内 注射 和 腹腔 注射 的 供 试 品 
和 对 照 组 小 鼠 分 别 采 血 ， 分离 血清 后 用 ELISA 法 检测 抗体 。 
包 被 病毒 抗原 和 正常 细胞 抗原 ， 每 孔 0.1ml, 置 37C、1 小 
时 后 ， 放 4C 过 夜 ， 用 洗 液 充分 洗涤 ， 拍 干 。 每 份 供 试 品 分 
别 加 入 病毒 抗原 孔 和 正常 细胞 抗原 孔 各 1 个 ，37C 培 养 1 小 


时 ， 用 洗 液 充 分 洗涤 ， 拍 干 。 加 酶 结合 物 ，37C 培养 1 小 
时 ,用 洗 液 充分 洗涤 ， 拍 干 。 每 孔 加 入 底 物 溶液 0. 1ml， 
37 人 培养 10 一 20 分 钟 ， 当 阳性 血清 对 照 孔 出 现 颜 色 ， 阴 性 
对 照 孔 无 颜色 时 ， 每 孔 加 入 1mol/L 硫酸 溶液 0. 1ml 终止 反 
应 ， 测 吸光 度 。 

(3) 结 果 判 定 ”P/N 值 不 小 于 2. 1 为 阳性 ; 

P/N 值 在 1.5 一 2. 0 为 可 疑 ; 

P/N 值 小 于 1. 5 为 阴性 。 

P 为 供 试 品 免疫 小 鼠 血 清 与 病毒 抗原 的 吸光 度 减 去 供 试 
品 免疫 小 鼠 血 清 与 正常 细胞 抗原 的 吸光 度 ; 

NN 为 对 照 组 动物 血清 与 病毒 抗原 的 吸光 度 减 去 对 照 组 
动物 血清 与 正常 细胞 抗原 的 吸光 度 。 

3. 鸡 胚 感染 试验 

于 接种 前 24 小 时 观察 鸡 胚 。 活 鸡 胚 具有 清晰 的 血管 和 
鸡 胚 暗影 ， 较 大 鸡 胚 还 可 看 到 胚 动 。 死 胚 血管 暗 昏 模糊， 没 
有 胚 动 。 接 种 前 用 检 卵 灯 再 次 检查 鸡 胚 活力 ， 并 标 出 气 室 和 
胚胎 的 位 置 。 按 无 菌 操作 要 求 ， 以 卵黄 囊 、 尿 囊 腔 和 绒毛 尿 
训 膜 途径 接种 供 试 品 。 接 种 后 ， 每 日 观察 ， 培 养 5 天 。 无 菌 
操作 收集 卵黄 囊 、 绒 毛 尿 圳 膜 和 尿 囊 液 。 孵 黄 吉 和 绒毛 尿 囊 
膜 经 研磨 后 ， 离 心 ， 取 上 清 液 ， 与 尿 囊 液 分 别 用 豚鼠 或 鸡 红 
细胞 做 血 凝 试 验 。 

取 每 排 8 孔 微 量 血 凝 反应 板 ， 从 第 2 孔 至 第 8 孔 每 孔 加 
生理 氢化 钠 溶 液 50ul。 第 1、2 孔 各 加 经 上 述 处 理 的 供 试 品 
50p1， 然 后 从 第 2 孔 吸 取 50pl 至 第 3 孔 ， 第 3 孔 吸 取 50pl 
至 第 4 孔 ( 以 此 类 推进 行 倍 比 稀释 ， 至 第 7 孔 时 丢弃 50nl。 
第 8 孔 为 对 照 孔 。 第 1 孔 至 第 8 孔 各 加 1% 豚鼠 红细胞 悬 液 
50pl， 混 匀 。 做 2 块 反应 板 ， 分 别 静 置 于 4\C 和 室温 ， 至 对 
照 孔 呈 现 明显 阴性 时 判定 结果 。 
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结果 判定 : 

十 十 十 十 “红细胞 均匀 铺 于 孔 底 ; 
十 十 十 “红细胞 均匀 铺 于 孔 底 ， 但 边缘 不 整齐 ， 有 下 滑 

趋向 ， 

十 十 “红细胞 于 和 孔 底 形成 小 环 ， 但 周围 有 小 凝集 块 ; 
十 “红细胞 于 孔 底 形成 小 团 ， 边 缘 可 见 少许 凝集 块 ; 
一 ， 红 细胞 集中 在 孔 底 中 央 ， 星 一 边缘 致密 的 红 点 。 
以 凝集 反应 出 现 “ 十 十 ”， 或 “十 十 ”以 上 者 判 为 阳性 。 
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本 法 系 通 过 设计 2 对 特异 引物 扩 增 SV40 VP1 100bp 
(2220 一 2319) 和 大 工 抗原 C 端 451bp(2619 一 3070)2 个 片 
段 ， 采 用 PCR 检查 供 试 品 中 是 否 存 在 SV40 核酸 序列 。 

供 试 品 溶液 及 对 照 溶液 的 制备 ” 取 供 试 品 400pl， 加 
2% 和 蛋白酶 K 溶液 25xl、10% SDS 溶液 50pl、0. 05mol/L 
EDTA 溶液 (pH8. 0)10pl， 置 56C 培 养 1 小 时 ， 用 等 体积 
的 酚 - 三 氯 甲 烷 (1 : 1) 混 合 液 抽 提 后 ， 再 用 等 体积 的 三 握 甲 
烷 抽 提 ， 加 2 售 体积 的 乙醇 ， 一 20'C 放 置 16 小 时 ， 以 每 分 
钟 10 000 转 离心 15 分 钟 ， 沉 淀 用 75% 乙 醇 溶液 洗涤 干 
燥 ， 加 无 DNA 酶 和 RNA 酶 的 水 10pl， 使 溶解 。 阳 性 对 
照 及 阴性 对 照 按 上 述 方法 与 供 试 品 同时 处 理 。 

引物 

VP1 上 游 引物 ，2220 5'-ACA CAG CAA CCA CAG 
TGG TTC-3' 2240 

VP1 下游 引物 : 2319 5'-GTA AAC AGC CCA CAA 
ATG TCA AC-3' 2297 

TT 抗原 C 端 上 游 引 物 : 3070 5'-GAC CTG TGG CTG 
AGT TTG CTC A-3’' 3049 

工 抗原 C 端 下 游 引物 : 2619 5 -GCT TTA TTT GTA 
ACC ATT ATA AG-3' 2641 

检查 法 〈1) 每 个 待 扩 增 的 供 试 品 引 物 加 量 为 30 Xx 
10-*mol，DNA 模板 加 量 为 1pl， 总 体积 50pl。 在 PCR 仪 
上 以 94C 先 变性 3 分 钟 ， 然 后 94C 变 性 20 秒 、50C 退 火 20 
秒 、72C 延伸 40 秒 ， 共 进行 40 个 循环 ; 72 延伸 3 分 钟 。 

(2) 扩 增产 物 电泳 检查 ”2% 琼脂 糖 凝 胶 ( 每 lml 含 1ug 
溴 化 乙 锭 ) ， 缓 冲 液 为 1]XTAE,， 在 100V 条 件 下 电泳 40 分 
钟 ， 检 查 扩 增 片段 。VP1 扩 增 片段 为 100bp， 大 工 抗原 C 端 
片段 为 451bp。 

(3) 以 同样 模板 重复 扩 增 VP1 片段 ， 排 除 污 染 因素 导致 
的 非特 异 扩 增 ; 或 将 扩 增 产物 及 对 照 从 胶 上 移 至 Hybond N 
尼龙 膜 上 ， 与 VP1 探 针 进行 免疫 印迹 试验 ， 以 证 明 所 扩 增 
片段 确 为 VP1 片段 。 

(4) 以 自动 测序 仪 对 供 试 品 及 阳性 对 照 的 大 工 抗原 C 端 
扩 增 产物 进行 序列 测定 。 

结果 判定 ”阳性 对 照应 得 到 特异 产物 ， 阴 性 对 照应 无 相 
应 片段 ， 则 试验 成 立 。 
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若 未 能 扩 增 出 VP1 片段 ， 则 结果 判定 为 未 检 出 SV40 核 
酸 序列 。 

若 扩 增 出 VP1 片段 ， 可 重复 试验 1 次 ， 仍 未 扩 增 出 
VP1 片段 者 ， 判 定 为 未 检 出 SV40 核酸 序列 。 

若 重 试 仍 能 扩 增 出 VP1 片段 ， 则 应 扩 增 大 工 抗原 C 端 
片段 ， 如 扩 增 出 大 工 抗原 C 端 片段 ， 应 将 其 扩 增 产物 和 阴 
性 对 照 扩 增产 物 进行 测序 并 比较 ， 核 酸 序列 一 致 判定 为 检 
出 SV40 核酸 序列 ; 如 未 扩 增 出 大 工 抗原 C 端 片段 ， 则 可 
按 上 述 步骤 (1) 一 (3) 重 复试 验 1 次 ， 如 仍 未 扩 增 出 大 工 抗 
原 C 端 片段 ， 则 可 判定 为 未 检 出 SV40 核酸 序列 。 


3305 ” 猴 体 神经 毒 力 试验 


本 法 用 于 准 髓 灰质 炎 减 毒 活 疫 苗 检 定 。 

应 使 用 体重 1. 5kg 以 上 的 健康 猕猴 ,猕猴 血清 经 1 : 4 稀 
释 后 应 证 明 不 含 同 型 别 病毒 中 和 抗体 。 试 验 用 猕猴 必须 经 选 
择 和 检疫 ， 并 未 做 过 其 他 试验 ， 其 隔离 检疫 应 不 少 于 6 周 ， 
应 无 结核 、B 病毒 感染 及 其 他 急性 传染 病 ， 血 清 中 无 泡 淋病 
毒 。 凡 有 严重 化 脓 灶 、 闭 生物 以 及 明显 的 肝 、 肾 病理 改变 者 
不 得 用 于 试验 ， 可 采用 准 信 注射 方法 或 脑 内 注射 方法 。 

桨 赃 法 〈1) 猕 猴 的 数量 ” 猴 体 试验 必须 设立 参考 品 。 
评价 工 、 本 型 供 试 品 及 其 参考 品 最 少 应 各 使 用 11 只 有 效 狂 
猴 ， 评 价 正 型 供 试 品 应 至 少 使 用 18 只 有 效 猕猴 。 猕 猴 的 大 
小 和 性 别 应 随机 分 配 到 各 试验 组 。 同 型 参考 品 可 用 于 测试 1 
批 以 上 疫苗 。 

有 效 猕 猴 系 指 峭 艇 灰质 炎 病毒 引起 中 枢 神经 系统 的 特异 
性 神经 元 损伤 的 猕猴 。 

供 试 品 组 有 效 猕 猴 不 足 时 ， 人 允许 补足 ， 但 参考 品 组 应 同 
时 补充 相同 数量 的 猕猴 。 如 和 需 补足 参考 品 组 有 效 猕 猴 ， 则 供 

品 组 也 须 同 时 补充 相同 数量 猕猴 。 如 试验 需要 2 个 工作 
日 ， 则 每 1 个 工作 日 用 供 试 品 和 同型 参考 品 接种 的 猕猴 只 数 
应 相等 。 为 了 保证 有 效 猕猴 只 数 ， 通 常 要 相应 地 增加 接种 狂 
猴 只 数 。 

(2) 供 试 品 和 参考 品 的 病毒 滴 度 ” 供 试 品 和 参考 品 的 病 
毒 含量 应 调整 到 尽 可 能 接近 ， 每 只 猕猴 于 腰 髓 第 一 、 二 椎 间 
隙 注射 0. 1ml( 病 毒 含量 6. 5 一 7. 5 lg CCID;o /ml)， 仅 用 1 个 
病毒 浓度 接种 动物 。 

(3) 检 查 法 ”全 部 猕猴 应 观察 17~22 天 。 在 接种 24 小 
时 后 死亡 猕猴 应 做 尸体 解剖 ， 检 查 是 和 否 系 因 关 体 灰质 炎 引 起 
的 死亡 。 因 其 他 原因 死亡 的 猕猴 在 判定 时 可 以 昌 除 。 在 观察 
期 内 存活 的 猕猴 数 不 低 于 80% 时 ， 试 验 成 立 。 呈 濒 死 状态 
或 严重 麻 癣 的 猕猴 应 处 死 进行 尸检 。 

每 只 猕猴 取 中 枢 神 经 系统 切片 进行 组 织 学 检查 。 切 片 厚 
度 为 10 一 15um， 没 食 子 蓝 染色 检查 切片 数 如 下 : 

腰 脱 态 12 个 切面 ; 

颈 膨大 10 个 切面 ; 

延 笨 2 个 切面 


* 246 。 
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桥 脑 和 小 脑 各 1 个 切面 ; 

中 脑 1 个 切面 ; 

大 脑 皮层 左右 侧 和 匡 脑 各 1 个 切面 。 

应 由 同一 人 员 统 一 采用 4 级 计 分 法 判断 其 病变 严重 
程度 : 

1 级 仅 有 细胞 浸润 (这 不 足以 认为 是 有 效 猕猴) 

2 级 细胞 浸润 伴 有 少量 的 神经 元 损害 ; 

3 级 细胞 浸润 伴 有 广泛 的 神经 元 损害 ; 

4 级 大 量 的 神经 元 损害 ， 伴 有 或 无 细胞 浸润 。 

切片 中 有 神经 元 损害 ,但 未 见 针 迹 者 应 视 为 有 效 猕猴 。 
切片 中 有 外 伤 引起 的 损害 ， 而 又 无 特异 的 病理 改变 则 不 视 为 
有 效 猕猴 。 

严重 程度 的 分 值 是 由 腰 髓 、 颈 信和 脑 组 织 切 片 的 整个 切片 
的 计 分 累计 而 成 的 。 每 只 有 效 猕猴 的 病变 分 值 (LS) 为 : 


腰 骨 分 值 总 和 ， 颈 凡 分 值 总 和 ， 脑 分 值 总 和 
半 个 切片 数  。 半 个 切片 数 。” 半 个 切片 数 
3 


再 计算 每 组 有 效 猕 猴 的 平均 分 值 。 

参考 品 的 平均 病变 分 值 在 上 限 与 下 限 之 间 时 ， 才 能 根据 
Ci 、C: 、C: 值 判定 疫苗 合格 与 否 。 判 定 标准 如 下 : 

疫苗 的 平均 病变 分 值 (XX. ) 与 参考 品 的 平均 病变 分 值 
(Xee) 相 比较 

合格 Xs 一 Xt 二 Ci 

不 合格 Xs 一 Xi 之 Cs 

重 试 TI CC; 二 XX 一 Xs 二 C;( 仅 限 1 次 ) 

重 试 了 ”同一 次 试验 中 ,疫苗 组 平均 分 值 与 参考 组 平均 
分 值 之 差 小 于 Ci 时 ， 而 疫苗 组 中 如 单 只 猕猴 最 高 分 值 等 于 
或 高 于 2. 5， 并 大 于 参考 组 单 只 猕猴 最 高 分 值 的 2 倍 时 ， 本 
批 疫苗 应 重 试 。 


重 试 合 格 

(Koes + es 一双 cu tit ) /2 Cs 
重 试 不 合格 

(Ri F iii — opt )/2> Cs 


脑 内 法 ” 取 健 康 猕猴 20 只 。 麻 醉 后 在 两 侧 视 丘 分 别 注 
人 0. 5ml 供 试 品 ( 应 不 低 于 7,0 lg CCIDso /ml) 及 107 1! 供 试 品 
各 10 只， 观察 21 天 ， 到 期 存活 动物 数 应 不 低 于 80% ， 有 效 
猕猴 数 应 不 低 于 16 只 ,试验 有 效 ， 否 则 应 补足 。 注 射 后 48 
小 时 内 死亡 或 出 现 非 特异 性 麻 疗 症状 者 剔除 不 计 ， 中 途 死亡 
及 到 期 处 死 动 物 ， 做 中 枢 神 经 系统 病理 组 织 学 检查 ， 判 定 标 
准 如 下 。 

(1) 合 格 标准 凡 符 合 下 列 情 况 之 一 者 判 为 合格 : 

中枢 神经 系统 无 湖人 角 灰质 炎 病 理 组 织 学 改变 ; 

@ 有 2 只 猕猴 发 生 轻 度 及 其 以 下 病变 ; 

@1 只 猕猴 发 生 中 度 及 其 以 下 病变 。 

(2) 不 合格 标准 ” 凡 符 合 下 列 情况 之 一 者 判 为 不 合格 : 

@1 只 狼 猴 有 中 度 病 变 ， 同 时 1 只 狂 儿 有 轻 度 以 上 病 
变 者 ; 
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@1 只 猕猴 有 重度 以 上 病变 者 。 
(3) 重 试 标准 ” 数 个 亚 批 疫苗 合并 试验 结果 不 合格 者 ， 
可 以 分 批 重 试 ， 并 按 上 述 标 准 判 定 。 


3306 ”血液 制品 生产 用 人 血浆 
病毒 核酸 检测 技术 要 求 


本 通则 适用 于 血液 制品 生产 用 人 血浆 的 乙 型 肝炎 病毒 
(HBV-DNA)、 丙 型 肝炎 病毒 (HCV-RNA) 和 了 型 人 类 免疫 
缺陷 病毒 (HIV-1-RNA) 的 核酸 检测 。 

本 通则 系 采 用 核酸 检测 技术 (Nucleic Acid Testing， 
NAT) 直 接 检测 病原 体 核酸 。NAT 敏感 性 高 ， 可 检 出 标本 
中 存在 的 微量 核酸 ， 相 对 于 抗体 和 抗原 酶 联 免 疫 检 测 方 法 可 
以 明显 缩短 病毒 检 出 期 限 ， 降 低 血液 传播 病毒 的 风险 。 目 前 
应 用 于 血液 第 查 的 NAT 主要 为 PCR 和 转录 介 导 的 扩 增 系统 
(TMA) 方 法 。 

(1)PCR 方法 ”是 一 种 体外 模拟 自然 DNA 复制 过 程 的 
核酸 扩 增 技术 ， 具 有 高 灵敏 性 、 高 特异 性 和 快速 简单 等 优 
势 。 其 基本 原理 为 : PCR 是 DNA 片段 或 RNA 经 反 转 录 成 
cDNA 后 的 特异 性 体外 扩 增 的 过 程 。 反 应 体系 以 DNA 或 
cDNA 为 模板 ， 在 DNA 聚合 酶 的 催化 下 ， 经 高 温 变 性 、 低 
温 退 火 、 适 漫延 伸 等 3 步 反 应 循环 进行 ， 使 目的 DNA 得 以 
指数 级 扩 增 ， 其 扩 增 产物 可 通过 多 种 特异 性 和 敏感 性 好 的 方 
法 进行 分 析 。 通 过 技术 改进 ， 目 前 已 派生 出 不 同 的 PCR 
方法 。 

(2) 逆 转录 依赖 的 扩 增 方法 ”包括 TMA 和 核酸 序列 依 
赖 扩 增 系统 (NASBA) 。TMA 是 一 种 利用 逆转 录 酶 、RNA 
酶 H 和 RNA 育 合 酶 的 共同 作用 ， 在 等 温 条 件 下 扩 增 RNA 
或 DNA 的 反应 体系 ， 主 要 原理 为 : 目标 序列 在 道 转 录 酶 
作用 下 ， 以 引物 为 引导 进行 逆转 录 ，RNA 酶 H 将 杂 合 链 
上 的 RNA 降解 后 ， 形 成 转录 复合 体 ， 并 在 RNA 聚合 酶 
作用 下 ， 转 录 形 成 大 量 目 标 RNA 序列 ， 且 转录 形成 的 
RNA 又 可 以 作为 下 一 个 循环 的 模板 。NASBA 与 TMA 原 
理 相 似 ， 只 是 在 核酸 提取 和 扩 增 产物 的 检测 方法 上 有 所 
不 同 。 

材料 

供 试 品 

(1) 供 试 品 处 理 过 程 中 应 采取 措施 (如 控制 供 试 品 处 理 时 
间 和 温度 ) ， 确 保 核酸 序列 的 稳定 性 。 

〈《2) 如 使 用 抗 凝 剂 ， 则 应 选择 对 反应 体系 无 干扰 的 抗 凝 
剂 ， 并 经 评估 后 使 用 。 有 肝素 是 Tag 酶 的 强 抑 制剂 ， 使 用 
PCR 方法 时 应 不 予 采 用 ， 可 考虑 采用 EDTA 及 枸 樟 酸 钠 等 
其 他 抗 凝 剂 。 

(3) 应 根据 验证 结果 确定 供 试 品 的 贮存 和 运输 条 件 ， 以 
确保 供 试 品 中 待 检 病 毒 核酸 序列 的 稳定 性 。 供 试 品 若 在 72 
小 时 内 进行 检测 ， 可 存放 于 2 一 8C，72 小 时 以 上 ， 应 保存 
于 一 20C 及 以 下 。 
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检测 试 放 、 

检测 试剂 应 为 经 批准 的 用 于 混合 血浆 核酸 检测 用 试 
剂 。 检 测试 剂 的 贮存 、 运 输 及 使 用 应 按 试剂 盒 使 用 说 明 
书 进行 。 

测定 法 

(1) 供 试 品 混合 ”在 确保 检测 试剂 灵敏 度 的 前 提 下 ， 应 
按 试剂 盒 使 用 说 明 书 规定 的 供 试 品 数量 及 相关 要 求 ， 将 多 
个 供 试 品 分 别 等 量 抽取 再 混合 制备 混合 样 的 供 试 品 。 制 
备 过 程 应 确保 每 份 供 试 品 与 混合 供 试 品 能 够 互相 连 湖 。 

进行 供 试 品 混合 时 应 有 预防 交叉 污染 的 措施 ， 操 作 过 各 
中 尽 可 能 减少 气 溶胶 的 形成 ， 以 避免 供 试 品 交叉 污染 而 导致 
假 阳性 结果 的 出 现 。 

(2) 核 酸 提取 、 扩 增 及 检测 
书 进行 。 

(3) 对 照 设立 “为 保证 实验 结果 可 靠 ， 应 按照 试剂 售 说 
明 书 要 求 在 核酸 检测 过 程 设置 相应 对 照 ， 一 般 包括 内 质 控 、 
阴性 对 照 和 阳性 对 照 。 

内 质 控 ” 除 另 有 规定 ， 内 质 控 一 般 是 指 含有 引物 结合 位 
点 的 特定 核酸 序列 。 内 质 控 在 供 试 品 核酸 提取 前 加 入 ， 与 供 
试 品 一 同 提取 、 反 转录 、 扩 增 、 检 测 ， 用 以 监测 样品 提取 、 
反 转 录 、 扩 增 和 检测 的 全 过 程 。 

明 性 对 照 。 尽 可 能 选择 与 待 测 标本 基质 相同 或 相近 、 不 
合肥 序列 的 阴性 对 照 。 

阳性 对 照 ， 尽 可 能 选择 与 待 测 标本 基质 相同 或 相近 、 售 
有 适量 地 序列 的 阳性 对 照 ， 

上 述 对 照应 符合 检测 试剂 售 规 定 的 要 求 ， 检 测 结果 视 为 
有 效 。 

结果 判定 

(1) 应 按照 所 用 检测 试剂 说 明 书 的 要 求 对 检测 结果 进行 
评价 与 判断 。 

(2) 当 混合 供 试 品 检测 皇 阴性 反应 时 ， 则 对 应 的 单一 供 
试 品 检测 结果 作 阴 性 处 理 ， 

(3) 当 混合 供 试 品 检测 旺 阳 人 性 反应 时 ， 则 按 下 述 程序 进 


行进 一 步 检测 。 
混合 供 试 品 HBV/HCV/HIV 核 酸 阳性 反应 


按照 核酸 检测 试剂 盒 说 明 


所 有 供 试 品 合 


*，247 ， 


报告 旦 阳性 反应 的 供 试 品 为 不 合格 


3401 免疫 印迹 法 
质量 控制 
(1) 人 员 要 求 ” 核 酸 检 测 人 员 需 经 上 岗 培 训 和 在 岗 持续 

培训 。 上 岗 培 训 内 容 应 至 少 包 括 : 核酸 检测 技术 及 实验 室 管 

理 要 求 ， 实 验 操作 技能 ， 质 量 控制 ， 生 物 安 全 。 要 求 掌握 相 

关 专业 知识 和 技能 ， 能 独立 熟练 地 操作 ， 并 经 考核 合格 。 在 

岗 持续 培训 指 在 工作 中 根据 需要 接受 培训 ， 要 求 了 解 相关 技 

术 、 质 控 及 安全 方面 的 新 进展 。 实 验 室 在 使 用 新 方法 前 ， 须 

对 技术 人 员 进 行 培训 。 

(2) 实 验 室 要 求 ” 为 保证 操作 人 员 和 环境 的 生物 安全 ， 
避免 供 试 品 的 交叉 污染 ， 病 毒 核酸 检测 实验 室 应 符合 《药品 
生产 质量 管理 规范 》《 全 国 艾 激 病 检 测 技术 规范 》《 实 验 室 生 
物 安全 通用 要 求 》 和 《医疗 废弃 物 管理 条 例 》 等 的 相关 要 
求 ， 同 时 还 应 满足 以 下 要 求 。 

实验 室 分 区 应 按照 核酸 检测 设备 的 实际 情况 进行 设置 。 
一 般 而 言 ， 核 酸 扩 增 前 区 和 核酸 扩 增 后 区 应 分 开 。 核 酸 扩 增 
前 区 包括 试剂 准备 区 和 供 试 品 处理 区 ， 设 在 不 同房 间或 区 
域 ， 核酸 扩 增 后 区 包括 扩 增 区 和 扩 增 产物 分 析 区 ， 设 在 不 同 
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本 法 系 以 供 试 品 与 特异 性 抗体 结合 后 ， 抗 体 再 与 酶 标 抗 
体 特 异性 结合 ， 通 过 酶 学 反应 的 显 色 ， 对 供 试 品 的 抗原 特异 
性 进行 检查 。 

试剂 (1)TG 缓冲 液 ” 称 取 三 羟 甲 基 和 氨基 甲烷 15. 12g 
与 甘氨酸 72g， 加 水 溶解 并 稀释 至 500ml。4C 保存 。 

(2)EBM 缓冲 液 量 取 TG 缓冲 液 20ml、 甲 醇 
40ml， 加 水 稀释 至 200ml。4 必 保存 。 

(3)TTBS 缓冲 液 ” 称 取 三 羟 甲 基 氨 基 甲 烷 6.05g 与 氯 
化 钠 4. 5g， 量 取 育 山梨 酷 80 0. 55ml， 加 适量 水 溶解 ， 用 盐 
酸 调 pH 值 至 7.5， 加 水 稀释 至 500ml。4C 保 存 。 

(4) 底 物 缓冲 液 ” 称 取 3,3- 二 氨基 联 苯胺 盐酸 盐 15mg， 
加 甲醇 5ml 与 30% 过 氧化 所 15p1， 加 TTBS 缓冲 液 25ml 使 
溶解 ， 即 得 。 临 用 现 配 。 

检查 法 ” 照 SDS- 聚 丙烯 酰胺 凝 胶 电 泳 法 (通则 0541 第 
五 法 ) ， 供 试 品 与 阳性 对 照 品 上 样 量 应 大 于 100ng。 取 出 凝 
胶 ， 切 去 凝 胶 边 缘 ， 浸 于 EBM 缓冲 液 中 30 分 钟 。 另 取 与 
凝 胶 同 样 大 小 的 厚 滤纸 6 张 、 硝 酸 纤维 素 膜 1 张 , 用 EBM 
缓冲 液 浸透 。 用 半 干 胶 转 移 仪 进行 转移 : 在 电极 板 上 依次 放 
上 湿 滤 纸 3 张 、 硝 酸 纤 维 率 膜 1 张 、 电 泳 凝 胶 、 湿 滤纸 3 
张 ， 盖 上 电极 板 ， 按 0. 8mA/cm? 硝酸 纤维 素 膜 恒 电流 转移 
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的 房间 或 区 域 。 应 根据 分 区 的 功能 要 求 ， 合 理 设 定 工作 程序 
和 设施 、 设 备 安置 。 

实验 室 应 配备 相应 的 检测 设备 、 冷 藏 设施 及 生物 安 
全 防护 设施 等 ; 各 区 域 的 设施 和 设备 为 该 区 域 专用 ,不 
得 交叉 使 用 ; 计量 器 具 和 关键 设备 按 规定 检定 、 校 准 或 
验证 。 

实验 室 核 酸 检测 系统 应 经 过 有 效 性 验证 ， 验 证 包括 实验 
仪器 、 设 备 和 方法 学 验证 。 

实验 室 生物 安全 和 污染 废弃 物 的 处 理应 符合 国家 生物 安 
全 等 相关 要 求 。 应 建立 病毒 污染 的 应 急 处 理 措施 ， 发 生 污染 
时 ， 应 及 时 查找 污染 源 并 清除 污染 后 方 可 重新 启用 实验 室 和 
相关 设施 、 设 备 。 

(3) 实 验 室 的 质量 控制 ”应 定期 开展 实验 室 的 质量 评价 ， 
以 保证 检测 体系 的 稳定 和 检测 结果 的 准确 可 靠 。 

(4) 数 据 管 理 ” 应 记录 并 管理 包括 供 试 品 采集 、 供 试 品 
混合 、 核 酸 提取 、 扩 增 反 应 、 扩 增产 物 分 析 及 最 终结 果 报 告 
等 相关 的 所 有 数据 和 信息 。 


生物 测定 法 


45 分 钟 。 

取出 硝酸 纤维 素 膜 混和 人 封闭 液 (10% 新 生 牛 血清 的 
TTBS 缓 冲 液 ， 或 其 他 适宜 封闭 液 ) 封 闭 60 分 钟 。 弃 去 液体 ， 
加 入 TTBS 缓冲 液 10ml， 揪 动 加 入 适量 的 供 试 品 抗体 (参考 
抗体 使 用 说 明 书 的 稀释 度 稀释 )， 室 温 过 夜 。 硝 酸 纤维 素 膜 
用 TTBS 缓冲 液 淋 洗 1 次 ， 再 用 TTBS 缓冲 液 浸 洗 3 次 ， 每 
次 8 分钟。 弃 去 液体 ， 再 加 入 TTBS 缓冲 液 10ml， 播 动 加 
人 适量 的 生物 素 标 记 的 第 二 抗体 ， 室 温 放置 40 分 钟 。 硝 酸 
纤维 素 膜 用 TTBS 缓冲 液 淋 洗 1 次 ， 再 用 TTBS 缓冲 液 浸 洗 
3 次 ， 每 次 8 分 钟 。 弃 去 液体 ， 更 换 TTBS 缓冲 液 10ml， 播 
动 ， 加 入 适量 的 亲 和 素 溶液 和 生物 素 标记 的 疗 根 过 氧化 物 酶 
溶液 ， 室 温 放 置 60 分 钟 。 硝 酸 纤 维 素 膜 用 TTBS 缓冲 液 淋 
洗 1 次 ,再 用 TTBS 缓冲 液 浸 洗 4 次， 每 次 8 分钟 。 弃 去 液 
体 ， 加 入 适量 底 物 缓冲 液 ， 置 于 室温 避 光 条 件 下 显 色 ， 显 色 
程度 适当 时 水 洗 终 止 反应 。 

结果 判定 ”阳性 结果 应 呈现 明显 色 带 。 阴 性 结果 不 
显 色 。 


3402 ”免疫 斑点 法 


本 法 系 以 供 试 品 与 特异 性 抗体 结合 后 ， 抗 体 再 与 酶 标 抗 
体 特异 性 结合 ， 通 过 酶 学 反应 的 显 色 ， 对 供 试 品 的 抗原 特异 
性 进行 检查 。 


亲 各 2 关 
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试剂 (1)TG 缓冲 液 ”精密 称 取 三 羟 甲 基 氨 基 甲 烷 
15, 12g 与 甘氨酸 72g， 加 水 溶解 并 稀释 至 500ml。4 仿 保存 。 

(2)EBM 缓冲 液 ” 量 取 TG 缓冲 液 20ml、 甲 醇 40ml， 
加 水 稀释 至 200ml。4'C 保 存 。 

(3)TTBS 缓冲 液 ” 称 取 三 羟 甲 基 氨 基 甲 烷 6.05g、 握 化 
钠 4.5g， 吸 取 桶 山梨 酯 80 0. 55ml， 加 适量 水 溶解 ， 用 盐酸 
调 pH 值 至 7.5， 加 水 稀释 至 500ml。4 仿 保存。 

(4) 底 物 缓冲 液 称 取 3,3'- 二 氮 基 联 葵 胺 盐酸 盐 (DAB) 
15mg， 取 甲醇 sml、30% 过 氧化 氢 15 岂 ， 深 于 25ml TTBS 
缓冲 液 中 。 用 前 配制 。 

检查 法 ” 取 硝 酸 纤维 素 膜 ， 用 EBM 缓冲 液 漫 泡 15 分 
钟 ， 将 供 试 品 、 阴 性 对 照 品 (可 用 等 量 的 人 白 蛋白 ) 及 阳性 对 
照 品 点 在 膜 上 ， 上 样 量 应 大 于 10ng。 室 温和 干燥 60 分 钟 。 取 
出 硝酸 纤维 素 膜 ， 温 人 封闭 液 (10% 新 生 牛 血清 的 TTBS 组 
冲 液 ， 或 其 他 适宜 的 封闭 液 ) 封 闭 60 分 钟 。 弃 去 液体 ， 加 入 
TTBS 缓冲 液 10ml1， 摇 动 加 入 适量 的 供 试 品 抗体 (参考 抗体 
使 用 说 明 书 的 稀释 度 稀释 )， 室 温 过 夜 。 硝 酸 纤维 素 膜 用 
TTBS 缓冲 液 淋 洗 1 次 ， 再 用 TTBS 缓冲 液 浸 洗 3 次 ， 每 次 
8 分 钟 。 弃 去 液体 ， 更 换 TTBS 缓冲 液 10ml， 摇 动 加 入 适量 
的 生物 素 标 记 的 第 二 抗体 ， 室 温 放 置 40 分 钟 。 硝 酸 纤维 素 
膜 用 TTBS 缓冲 液 淋 洗 1 次 ， 再 用 TTBS 缓冲 液 浸 洗 3 次 ， 
每 次 8 分 钟 。 弃 去 液体 ， 更 换 TTBS 缓冲 液 10ml， 揪 动 加 
人 适量 的 亲 和 素 溶液 和 生物 素 标 记 的 辣 根 过 氧化 物 酶 溶液 ， 
室温 放置 60 分 钟 。 硝 酸 纤维 素 膜 用 TTBS 缓冲 液 淋 洗 1 
次 ， 再 用 TTBS 缓冲 液 浸 洗 4 次 ， 每 次 8 分 钟 。 弃 去 液体 ， 
加 入 适量 底 物 缓冲 液 置 于 室温 吉 光 条 件 下 显 色 ， 显 色 程 度 
适当 时 水 洗 终止 反应 。 

结果 判定 ”阳性 结果 应 呈现 明显 色 带 。 阴 性 结果 不 
显 色 。 


3403 ”免疫 双 扩 散 法 


本 法 系 在 琼脂 糖 凝 胶 板 上 按 一 定 距 离 打 数 个 小 孔 ， 在 相 
邻 的 两 孔 内 分 别 加 入 抗原 与 抗体 ， 若 抗原 、 抗 体 互 相对 应 ， 
浓度 、 比 例 适当 ， 则 一 定时 间 后 ， 在 抗原 与 抗体 孔 之 间 形 成 
免疫 复合 物 的 沉淀 线 ， 以 此 对 供 试 品 的 特异 性 进行 检查 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”用 生理 氢化 钠 溶液 将 供 试 品 的 蛋白 
质 浓度 稀释 至 适当 浓度 。 

试剂 (1)0. 5% 氨 基 黑 染色 剂 ” 称 取 氨 基 黑 10B 0. 5g， 
加 甲醇 50ml、 冰 醋酸 10ml 与 水 40ml 的 混合 液 ， 溶解， 
即 得 。 

(2) 脱 色 液 ” 量 取 乙 醇 45ml、 冰 醋酸 5ml 与 水 50ml 混 
合 均匀 ， 即 得 。 

检查 法 ”将 完全 深 胀 的 1.5%% 琼 脂 糖 溶液 倾倒 于 水 平 玻 
板 上 (每 平方 厘米 加 0. 19ml 琼脂 糖 );， 凝 固 后 ， 按 下 图 打 孔 ， 
直径 3mm， 和 孔 距 3mm( 方 阵型 )。 根 据 需 要 确定 方 阵型 图 数 
量 。 中 央 孔 加 入 抗 血 清 ， 周 边 孔 加 入 供 试 品 溶液 ， 并 留 1 孔 


3404 免疫 电泳 法 


加 入 相应 阳性 对 照 血 清 。 每 孔 加 样 20kl， 然 后 置 水 平 湿 盒 
中 ，37°C 水 平 扩散 24 小 时 。 用 生理 氧化 钠 溶液 充分 浸泡 琼 
脂 糖 族 胶 板 ， 以 除去 未 结合 蛋白 质 。 将 浸泡 好 的 琼脂 糖 凝 胶 
板 放 入 0. 5%% 氨 基 黑 溶液 中 染色 。 用 脱色 液 脱色 至 背 最 无 
色 ， 沉 淀 线 呈 清晰 蓝 色 为 止 。 用 适当 方法 保存 或 复制 图 谱 。 


时 
Se 
OO) 


图 方 阵型 


结果 判定 各 阳性 对 照 出 现 相 应 的 沉淀 线 则 试验 成 立 ， 
供 试 品 与 人 血清 (血浆 ) 抗 体 之 间 应 出 现 相应 沉淀 线 ， 表 示 两 
者 具有 同 源 性 。 


3404 ”免疫 电泳 法 


本 法 系 将 供 试 品 通 过 电泳 分 离 成 区 带 的 各 抗原 ， 然 后 与 
相应 的 抗体 进行 双 相 免疫 扩散 ， 当 两 者 比例 合适 时 形成 可 见 
的 沉淀 弧 。 将 沉淀 弧 与 已 知 标 准 抗原 、 抗 体 生成 的 沉淀 弧 的 
位 置 和 形状 进行 比较 ， 即 可 分 析 供 试 品 中 的 成 分 及 其 性 质 。 

试剂 (1) 巴 比 妥 缓冲 液 (pH8.6) 称 取 巴 比 妥 4. 14g 
与 巴 比 妥 钠 23. 18g， 加 适量 水 ， 加 热 使 溶解 ， 冷 却 至 室温 ， 
再 加 树 氮 钠 0. 15g， 加 水 使 溶解 成 1500ml。 

〈2)0.5%% 氨 基 黑 染色 剂 ” 称 取 氮 基 黑 10B 0. 5g， 加 甲醇 
50ml、 冰 醋酸 10ml 与 水 40ml 的 混合 液 ， 溶 解 。 

(3)1. 5% 琼 脂 糖 溶液 ” 称 取 琼 脂 糖 1. 5g， 加 水 50ml 与 
巴 比 妥 缓冲 液 50ml， 加 热 使 溶 胀 完全 。 

(4) 脱 色 液 ” 量 取 乙醇 45ml、 冰 醋酸 5ml 与 水 50ml, 混 
合 均匀 。 

(5) 省 酚 蓝 指示 液 ” 称 取 溴 酚 蓝 50mg， 加 水 使 溶解 
成 100ml。 

对 照 品 正常 人 血清 或 其 他 适宜 的 对 照 品 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”用 生理 氢化 钠 溶 液 将 供 试 品 蛋 白质 
浓度 稀释 成 0.5% 。 

检查 法 ”将 1.5% 琼 脂 糖 溶 液 倾 倒 于 大 小 适宜 的 水 平 玻 
板 上 ， 厚 度 约 3mm， 静 置 ， 待 凝 胶 凝固 成 无 气泡 的 均匀 薄 
层 后 ， 于 琼脂 糖 凝 胶 板 负极 1/3 处 的 上 下 各 打 1 孔 ， 和 孔径 
3mm， 了 和 孔 距 10~15mm。 测 定 孔 加 供 试 品 溶液 10p1 和 省 酚 蓝 
指示 液 1 滴 ， 对 照 孔 加 正常 人 血清 或 人 血浆 10pl 和 溴 酚 蓝 
指示 液 1 滴 。 用 3 层 滤 纸 搭 桥 和 巴 比 妥 缓冲 液 ( 电 泳 缓冲 液 ) 
接触 ，100V 恒 压 电泳 约 2 小 时 (指示 剂 迁移 到 前 沿 )。 电 泳 
结束 后 ， 在 两 孔 之 间距 离 两 端 3~5mm 处 挖 宽 3mm 槽 ， 向 
槽 中 加 入 血清 抗体 或 人 血浆 抗体 ， 槽 满 但 不 溢出 。 放 湿 盒 中 
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3405 肽 图 检查 法 


37C 扩 散 24 小 时 。 扩 散 完 毕 后 ， 用 生理 所 化 钠 溶液 充分 漫 
泡 琼脂 糖 凝 胶 板 ， 以 除去 未 结合 蛋白 质 。 将 浸泡 好 的 琼脂 糖 
凝 胶 板 放 入 0. 5% 氨 基 黑 溶液 染色 ， 再 用 脱色 液 脱色 至 背景 
基本 无 色 。 用 适当 方法 保存 或 复制 图 谱 。 与 对 照 品 比较 ， 供 
试 品 的 主要 沉淀 线 应 为 待 测 蛋白 质 。 

注意 事项 〈1) 电 泳 时 应 有 冷却 系统 ， 否 则 琼脂 糖 凝 胶 
会 出 现 干裂 。 

(2) 用 生理 氮 化 钠 溶 液 浸泡 应 充分 ， 否 则 背景 不 清晰 。 


3405 ” 肽 图 检查 法 


本 法 系 通过 蛋白 酶 或 化 学 物质 裂解 蛋白 质 后 ， 采 用 
适宜 的 分 析 方 法 鉴定 蛋白 质 一 级 结构 的 完整 性 和 准确 性 。 

第 一 法 ” 胰 蛋 白 酶 裂解 - 反 相 高 效 液 相 色谱 法 

照 高 效 液 相 色谱 法 (通则 0512) 测 定 。 

色谱 条 件 ”以 蛋白 质 与 多 肽 分 析 用 辛 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
或 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ; 柱 温 为 30C 士 5C， 对 
照 品 与 供 试 品 保存 温度 为 2~8'C， 以 0.1% 三 气 乙 酸 的 水 溶 
液 为 流动 相 A 液 ， 以 0.1% 三 气 乙 酸 的 乙 膊 溶液 为 流动 相 B 
液 ， 流速 为 每 分 钟 Iml， 梯度 洗 脱 70 分 钟 (A 液 从 100%% 一 
30% ,3 液 从 0~70%)， 检 测 波长 为 214nm。 

检查 法 ” 取 供 试 品 溶 液 及 对 照 品 溶液 ( 均 为 每 1ml 中 含 
lmg 的 溶液 ， 如 供 试 品 和 对 照 品 浓度 不 够 ， 则 应 浓缩 至 相应 
的 浓度 )， 分 别 用 1%% 碳 酸 氢 铵 溶液 充分 透析 ， 按 1 : 50(mg/ 
mg) 加 入 胰 蛋 白 酶 溶液 [ 取 甲 茶 磺 酰 葵 丙 氨 酰氯 甲 酮 处 理 过 
的 (或 序列 分 析 纯 ) 胰 蛋白 酶 适量 ， 加 1%% 碳 酸 氢 贸 溶 液 溶 
解 ， 制 成 每 1ml 中 含 0. 1mg 的 溶液 ] 到 供 试 品 溶液 与 对 照 
品 溶液 中 ， 于 37 必 保温 16 一 24 小 时 后 ， 按 1: 10 加 入 50%% 
醋酸 溶液 ， 以 每 分 钟 10 000 转 离心 5 分 钟 (或 用 0. 45pm 滤 
膜 滤 过 ) ， 精 密 量 取 上 清 液 10081， 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ， 梯 
度 洗 脱 ， 记 录 色 谱 图 。 将 供 试 品 溶液 的 图 谱 与 对 照 品 溶液 的 
图 谱 进 行 比较 ， 即 得 。 

第 二 法 ”省 化 氰 裂解 法 

检查 法 ” 取 供 试 品 与 对 照 品 适量 ( 约 相 当 于 蛋白 质 
50pg)， 用 水 透析 16 小 时 ,冷冻 干燥 ， 加 省 化 氰 裂解 液 [ 称 
取 溴 化 氰 0. 3g， 加 甲酸 (70 一 100)1ml 使 溶解 ] 20pl 溶解 ， 
室温 放置 24 小 时 ， 裂 解 物 加 水 180pl， 再 冷冻 干燥 。 冻 干 的 
裂解 物 用 水 复 溶 至 适当 浓度 。 照 SDS- 聚 丙烯 酰胺 凝 胶 电 泳 
法 (通则 0541 第 五 法 )( 胶 浓度 20%) 进 行 电泳 ， 用 银 染 法 
染色 。 

将 供 试 品 图 谱 与 对 照 品 图 谱 进 行 比较 ， 即 得 。 


3406 ”质粒 丢失 率 检查 法 


大 肠 杆 菌 表达 系统 的 工程 菌 含有 表达 目的 蛋白 的 表达 质 
粒 ， 质 粒 上 一 般 带 有 抗生素 抗 性 基因 便于 筛选 ， 在 菌 体 传代 
过 程 中 ,在 一 定 浓 度 的 抗生素 环境 下 (如 种 子 培养 液 )， 质 
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粒 丢失 后 菌 体 便 不 能 存活 ， 而 在 不 含 抗生素 的 发 酵 培养 液 
中 ， 随 着 传代 代 次 的 提高 ， 可 能 有 部 分 大 肠 杆菌 丢失 了 质 
粒 ， 失 去 了 抗生素 抗 性 基因 ， 也 同时 失去 表达 目的 蛋白 的 
能 力 。 通 过 比较 在 含有 或 不 含 抗生素 培养 基 的 菌 体 存活 
数 ， 可 以 检测 质粒 的 丢失 率 ， 考 查 质粒 稳定 性 。 

实际 操作 中 一 般 用 模拟 发 酵 或 发 酵 过 程 实时 收集 的 发 酵 
液 ， 包 括 最 后 阶段 (传代 最 多 代 次 ) 的 收集 液 ， 经 过 适当 稀释 
后 涂 布 于 不 含 抗生素 的 培养 基 上 ， 置 37C 培 养 过 夜 ; 挑 取 
不 少 于 100 个 单 菌落 ， 分 别 接种 到 含 抗生素 和 不 含 抗生素 的 
培养 风 中 ， 置 37 尼 培养 过 夜 。 比 较 两 者 差异 ， 一 般 应 重复 2 
次 以 上 ， 计算 质 粒 丢 失 率 。 工艺 验证 中 应 规定 质粒 丢失 率 ， 
并 应 在 允许 的 范围 内 。 
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在 进行 外 源 性 DNA 残留 量 测定 时 ， 可 根据 供 试 品 具体 
情况 选择 下 列 任何 一 种 方法 进行 测定 。 

第 一 法 ”DNA 探 针 杂交 法 

供 试 品 中 的 外 源 性 DNA 经 变性 为 单 链 后 吸附 于 固 相 膜 
上 ， 在 一 定 条 件 下 可 与 相 匹 配 的 单 链 DNA 复 性 而 重新 结合 
成 为 双 链 DNA， 称 为 杂交 。 将 特异 性 单 链 DNA 探 针 标记 
后 ,与 吸附 在 固 相 膜 上 的 供 试 品 单 链 DNA 杂交 ， 并 使 用 与 
标记 物 相 应 的 显示 系统 显示 杂交 结果 ， 与 已 知 含量 的 阳性 
DNA 对 照 比 对 后 ， 可 测定 供 试 品 中 外 源 性 DNA 残留 量 。 

试剂 (1)DNA 标记 和 检测 试剂 盒 。 

(2)DNA 杂交 膜 尼龙 膜 或 硝酸 纤维 素 膜 。 

(3)2% 蛋 白 酶 K 溶液 ” 称 取 和 蛋白酶 K 0. 20g， 溶 于 灭 菌 
水 (电阻 率 大 于 18.2MQ，cm) 10ml 中 ， 分 装 后 贮藏 于 一 
20C 备 用 。 

(4)3% 牛 血清 白 蛋 白 溶液 ” 称 取 牛 血清 白 蛋白 0.30g， 
溶 于 灭 菌 水 (电阻 率 大 于 18. 2MQ，cm)10ml 中 。 

(5)1lmol/L 三 羟 甲 基 氨 基 甲 烷 (Tris) 溶 液 (pH8.0) 用 
适宜 浓度 盐酸 溶液 调 pH 值 至 8. 0。 

(6)5. 0mol/ 工 氯 化 钠 溶液 。 

《7)0. 5mol/L 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 溶 液 (pH8.0) 用 
10mol/L 氧 氧 化 钠 溶 液 调 pH 值 至 8. 0。 

(8)20% 十 二 烷 基 硫酸 钠 (SDS) 溶 液 ” 用 盐酸 调 pH 值 
至 7.2。 

(9) 和 蛋白酶 缓冲 液 (pH8.0) 量 取 lmol/L Tris 溶液 
1.0ml(pH8.0) 、5mol/L 氧化 钠 溶液 2. 0ml、0. 5mol/L 乙 二 
胺 四 乙酸 二 钠 溶液 (pH8. 0)2. 0ml、20%SDS 溶液 2. 5ml, 加 
灭 菌 水 (电阻 率 大 于 18.2MQ 。cm) 至 10ml。 如 供 试 品 遇 和 握 
化 钠 溶液 发 生 沉 淀 反应 ， 可 免 加 氧化 钠 。 

(10) TE 缓冲 液 (pH8.0) 量 取 lmol/L Tris 溶液 
(pH8.0)10ml、0.5molL 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 溶 液 (pH8.0) 
2ml， 加 灭 菌 水 (电阻 率 大 于 18. 2MQ。cm) 至 1000ml。 

(11)1% 鱼 精 DNA 溶液 ”精密 称 取 鱼 精 DNA 0. 10g， 
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置 10ml 量 瓶 中 ， 用 TE 缓冲 液 溶 解 并 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 
用 7 号 针头 反复 抽打 以 剪 切 DNA 成 为 小 分 子 ， 分 装 后 贮藏 
于 一 20C 备用。 

(12)DNA 稀释 液 ” 取 1% 鱼 精 DNA 溶液 50pl， 加 TE 
缓冲 液 至 10ml。 

用 于 探 针 标记 和 阳性 对 照 的 DNA 制备 用 于 探 针 标记 
和 阳性 对 照 的 DNA， 由 生产 供 试 品 用 的 传代 细胞 、 工 程 菌 
或 杂交 瘤 细胞 提取 纯化 获得 ， 其 提纯 和 鉴定 可 参考 下 述 推荐 
方案 进行 ， 具 体 方法 可 参考 《分 子 克 隆 实验 指南 》([ 美 ] J 
萨 姆 布鲁克 等 著 ， 黄 培 堂 等 译 ， 科 学 出 版 社 ，2002) 或 《 精 
编 分 子 生 物 学 实验 指南 》( [ 美 ] F. 奥 斯 伯 等 著 ， 颜 子 颖 、 
王 海 林 译 ， 科 学 出 版 社 ，1998) 。 

将 待 提 取 的 细胞 基质 悬 液 的 细胞 浓度 调整 为 每 1ml 约 含 
10" 个 细胞 ， 如 果 为 细菌 ， 则 将 其 浓度 调整 为 每 1ml 约 含 
10" 个 细菌 。 量 取 悬 液 1ml， 离 心 ， 在 沉淀 中 加 裂解 液 400nl 
混 义 ，37 仿 作用 12 一 24 小 时 后 ， 加 入 饱和 蔡 酚 溶液 4504l， 
剧烈 振 播 混 匀 ， 以 每 分 钟 10 000 转 离心 10 分 钟 ， 转 移 上 层 
液体 ， 以 饱和 茶 酚 溶液 450pl 重复 抽 提 1 次 ; 转移 上 层 液 
体 ， 加 入 三 氯 甲 烷 450pl， 剧烈 振 摇 混 名， 以 每 分 钟 10 000 
转 离心 10 分 钟 ; 转移 上 层 液体 ， 加 入 pH 5.2 的 3molL 本 
酸 钠 溶 液 40u1， 充 分 混合 ， 再 加 入 一 20C 以 下 的 无 水 乙醇 
lml， 充 分 混合 ， 一 20C 以 下 作用 2 小时， 以 每 分 钟 15 000 
转 离 心 15 分 钟 ; 用 适量 一 20C70%% 乙 醇 溶液 洗涤 沉淀 1 次 ， 
以 每 分 钟 15 000 转 离心 15 分 钟 ， 弃 上 清 液 ,保留 沉淀 ， 吹 
至 干燥 后 ， 加 适量 灭 菌 TE 缓冲 液 溶解 ，RNase 酶 切 ， 葵 酚 - 
三 氯 甲烷 抽 提 ， 分 子 筛 纯化 DNA， 即 得 。 

用 1% 琼 脂 糖 凝 胶 电泳 法 和 分 光 光 度 法 鉴定 阳性 对 照 品 
的 DNA 纯度 ， 应 无 RNA 和 赛 核 昔 酸 存在 ;Aszeo/Aseo 比 值 应 
在 1.8 一 2.0 之 间 ( 测 定时 将 供 试 品 稀释 至 Azeo 为 0. 2~1. 0)。 

用 于 阳性 对 照 和 标记 探 针 的 DNA 在 使 用 前 应 进行 酶 切 
或 超声 处 理 ， 使 其 片段 大 小 适合 于 DNA 杂交 和 探 针 标记 。 

阳性 对 照 品 的 DNA 浓度 按 下 式 计算 ; 

DNA 浓度 (ug/ml) 一 50XAzeo 

阳性 对 照 品 可 分 装 于 适宜 的 小 管 中 ， 一 20 以 下 保存 ， 
长 期 使 用 。 

探 针 的 标记 按 试 剂 盒 使 用 说 明 书 进行 。 

测定 法 (1) 蛋白酶 K 预 处 理 ” 按 下 表 对 供 试 品 、 阳 性 
对 照 和 阴性 对 照 进 行 加 样 ， 混 合 后 于 37 必 保温 4 小 时 以 上 ， 
以 保证 酶 切 反 应 完全 。 
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注意 事项 ” 供 试 品 的 稀释 。 

根据 成 品 最 大 使 用 剂量 ， 用 DNA 稀释 液 将 供 试 品 ( 原 
液 ) 稀 释 至 每 100pl 含 1 人 份 剂量 ;如 成 品 最 大 使 用 剂量 较 
大 ， 而 供 试 品 的 蛋白 质 含量 较 低 ， 可 用 DNA 稀释 液 将 供 试 
品 稀释 至 每 100pl 含 1/10 人 份 剂量 或 每 100pl 含 1/100 人 份 
剂量 。 

D, 、D: 、D: 为 稀释 的 阳性 DNA 对 照 。 用 DNA 稀释 液 
稀释 至 每 1ml 中 含 DNA 1000ng， 然 后 依次 10 倍 稀释 成 
long/100wl (Di)、1lng/100pl (D;)、100pg/100pl (Ds)3 个 
稀释 度 ; 如 成 品 使 用 剂量 较 大 ,， 而且 DNA 限量 要 求 
(100pg/ 剂 量 ) 较 严格 时 ， 则 需要 提高 DNA 检测 灵敏 度 ， 相 
应 的 阳性 DNA 对 照应 稀释 成 100pg/100pl (D;)、10pg/ 
100p1(D,)、1pg/100p1(D;s)3 个 稀释 度 。 阴 性 对 照 为 DNA 
稀释 液 ， 空 白 对 照 为 未 进行 蛋白 酶 K 预 处 理 的 TE 缓冲 液 。 

当 供 试 品 1/100 人 份 剂量 大 于 100pl 时 ， 终 体积 也 随 之 
增 大 ， 一般 终 体积 为 供 试 品 体积 的 1 倍 左右 ， 供 试 品 体积 和 
终 体 积 相 差 过 小 ， 可 能 会 影响 蛋白 酶 K 的 活性 。 

2% 和 蛋白 酶 K 溶液 和 蛋白 酶 缓冲 液 的 比例 为 1: 20， 蛋 
白 酶 缓冲 液 和 终 体积 的 比例 为 1: 10。 

加 入 3% 牛 血清 白 蛋 白 溶液 适量 ， 是 为 了 使 阳性 对 照 和 
阴性 对 照 中 含有 一 定 的 蛋白 质 ， 与 供 试 品 ( 通 常 为 蛋白 质 ) 的 
酶 切 条 件 保持 一 致 ， 如 供 试 品 为 其 他 物质 ， 则 应 改 用 其 他 相 
应 物质 。 

若 预 处 理 后 的 供 试 品 溶液 中 的 蛋白 质 干扰 本 试验 ， 可 用 
上 述 饱 和 蔡 酚 溶液 抽 提 法 或 其 他 适宜 方法 提取 供 试 品 DNA 
(阳性 对 照 、 阴 性 对 照 也 应 再 次 提取 DNA， 与 供 试 品 溶液 平 
行 )。 

无 论 采用 何 种 方式 抽 提 ，Vero 细胞 DNA 参考 品 至 少 应 
能 达到 10pg 的 检测 限 。 

供 试 品 为 疫苗 制品 时 ， 供 试 品 和 阳性 对 照 均 采用 TE 组 
冲 液 进行 稀释 。 阴 性 对 照 为 TE 缓冲 液 。 

(2) 点 膜 用 TE 缓冲 液 浸润 杂交 膜 后 ， 将 预 处 理 的 供 
试 品 、 阳 性 对 照 、 阴 性 对 照 与 空白 对 照 置 100C 水 浴 加 热 10 
分 钟 ， 迅 速 冰 浴 冷却 ， 以 每 分 钟 8000 转 离心 5 秒 。 用 抽 滤 
加 样 器 点 样 于 杂交 膜 ( 因 有 蛋白质 沉淀 ， 故 要 视 沉淀 多 少 确 
定 加 样 量 ， 以 避免 加 入 蛋白 质 沉淀 。 所 有 供 试 品 与 阳性 对 照 、 
阴性 对 照 、 空 白 对 照 加 样 体积 应 一 致 ， 或 按 同 样 比例 加 样 )。 
上 逐 干 后 可 采用 紫外 交 联 法 或 置 80C 真 空 干 燃 1 小 时 以 上 。 

(3) 杂 交 及 显 色 ” 按 试剂 盒 使 用 说 明 书 进行 。 

结果 判定 ”阳性 对 照应 显 色 ， 其 颜色 深度 与 DNA 含量 
相对 应 ， 呈 一 定 的 颜色 梯度 ; 阴性 对 照 、 空 白 对 照应 不 显 
色 ， 或 显 色 深度 小 于 阳性 DNA 对 照 D; ， 试 验 成 立 。 将 供 试 
晶 与 阳性 对 照 进行 比较 ,根据 显 色 的 深浅 判定 供 试 品 中 外 源 
性 DNA 的 含量 。 

第 二 法 ”荧光 染色 法 

应 用 双 链 DNA 荧光 染料 与 双 链 DNA 特异 结合 形成 复 
合 物 ， 在 波长 480nm 激发 下 产生 超 强 荧光 信和 号， 可 用 荧光 
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酶 标 仪 在 波长 520nm 处 进行 检测 ， 在 一 定 的 DNA 浓度 范围 
内 以 及 在 该 荧光 染料 过 量 的 情况 下 ， 荧光 强度 与 DNA 浓度 
成 正比 ， 根 据 供 试 品 的 荧光 强度 ， 计 算 供 试 品 中 的 DNA 残 
留 量 。 

试剂 (1) lmol/L 三 羟 甲 基 和 氨基 甲 烷 (Tris) 溶 液 
(pH7.5) 用 盐酸 调 pH 值 至 7. 5。 

(2)0. 5mol/L 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 溶 液 (pH7.5) 用 
10mol/L 氢 氧 化 钠 溶 液 调 pH 值 至 7, 5。 

(3) TE 缓冲 液 (pH7.5) 量 取 lmol/L Ttris 溶液 
(pH7.5)1. 0ml、0. 5mol/L 乙 二 胶 四 乙酸 二 钠 溶液 (PH7. 5) 
0. 2ml， 加 灭 菌 注射 用 水 至 100ml。 

(4) 双 链 DNA 荧光 染料 ” 按 试剂 使 用 说 明 书 配制 。 

(5)DNA 标准 品 取 DNA 标准 品 适量 溶 于 TE 缓冲 液 
中 ， 制 成 50pg/ml DNA 标准 品 ， 于 一 20C 保 存 。 

DNA 标准 品 浓度 根据 下 式 计算 ; 

DNA 浓度 (pg/ml) 二 50X Azeo 

DNA 标准 品 溶液 的 制备 ”用 TE 缓冲 液 将 DNA 标准 品 
配 成 0ng/ml、1. 25ng/ml、2. 5ng/ml、5. 0ng/ml、10ng/ml、 
20ng/ml、40ng/ml、80ng/ml 的 标准 品 溶液 。 

测定 法 ”精密 量 取 DNA 标准 品 溶液 和 供 试 品 溶液 各 
400pl 于 1. 5ml 离心 管 中 ,， 分 别 加 入 新 配制 的 双 链 DNA 荧 
光 染 料 400p1l， 混 勾 后 ， 避 光 室 温 放 置 5 分 钟 。 取 250pl 上 
述 反 应 液 于 96 孔 黑 色 酶 标 板 中 ， 并 做 3 个 复 孔 。 用 荧光 酶 
标 仪 在 激发 波长 480nm、 发 射 波长 520nm 处 测定 荧光 强度 。 
以 TE 缓冲 液 测 得 的 荧光 强度 为 本 底 ， 测 定 和 记录 各 测定 和 孔 
的 荧光 值 。 以 标准 品 溶液 的 浓度 对 其 相应 的 荧光 强度 作 直 线 
回归 ， 求 得 直线 回归 方程 (相关 系数 应 不 低 于 0.99)， 将 供 
试 品 溶液 的 荧光 强度 代 人 直线 回归 方程 ， 求 出 供 试 品 中 
DNA 残留 量 。 

注意 事项 (1)DNA 残留 量 在 1.25 一 80ng/ml 范围 内 ， 
本 法 线性 较 好 ， 因 此 供 试 品 DNA 残留 量 在 该 范围 内 可 定量 
测定 当 DNA 残留 量 低 于 1. 25ng/ml 时 应 为 限量 测定 ， 表 
示 为 小 于 1. 25ng/ml。 

(2) 供 试 品 首次 应 用 本 法 测定 时 需要 进行 方法 学 验证 ， 
验证 内 容 至 少 包括 精密 度 试验 和 回收 率 试验 。 若 供 试 品 干扰 
回收 率 和 精密 度 ， 应 采用 适宜 方法 稀释 或 纯化 DNA( 可 参见 
本 项 目 第 一 法 ) 以 排除 干扰 ， 直 至 精密 度 试验 和 回收 率 试验 
均 符 合 要 求 。 需 要 纯化 DNA 后 再 进行 测定 的 供 试 品 ， 每 次 
测定 均 应 从 纯化 步骤 起 增加 回收 率 试验 ， 并 用 回收 率 对 测定 
结果 进行 校正 。 

3408 ”抗生素 残留 量 检 查 法 (培养 法 ) 

本 法 系 依据 在 琼脂 培养 基 内 抗生素 对 微生物 的 抑制 作 
用 ， 比 较 对 照 品 与 供 试 品 对 接种 的 试验 菌 产生 的 抑 菌 图 的 大 
小 ， 检 查 供 试 品 中 氨 茶 西林 或 四 环 素 残留 量 。 

磷酸 盐 缓 冲 液 (pH6. 0) 的 制备 ” 称 取 磷 酸 二 氢 钾 8. 0g、 
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磷酸 氢 二 钾 2. 0g， 加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml， 经 121C 灭 
菌 30 分 钟 。 

抗生素 了 号 培养 基 的 制备 称 取 肪 6g、 牛 肉 提取 粉 
1. 5g、 酵 母 浸出 粉 6g， 加 入 适量 水 溶解 后 ， 加 入 琼脂 13 一 
14g， 加 热 使 之 深 胀 ， 滤 过 除去 不 溶 物 ， 加 人 葡萄 糖 lg， 溶 解 
后 加 水 至 1000ml， 调 pH 值 使 灭 菌 后 为 6.5 一 6. 6; 分 装 于 玻 
璃 管 或 锥 形 瓶 中 ， 经 115'C 灭 菌 30 分 钟 ，4 尼 保存 。 

对 照 品 溶液 的 制备 取 氮 茶 西 林 对 照 品 适量 ， 用 
0. 01molL 盐酸 溶解 并 稀释 成 每 lml 中 含 氮 某 西林 10mg 的 
溶液 ， 精 密 量 取 适 量 ， 用 磷酸 盐 缓 冲 液 稀 释 成 每 1ml 中 含 
1. 0ng 的 溶液 。 

取 四 环 素 对 照 品 适量 ， 用 生理 氯 化 钠 溶液 溶解 并 稀释 成 
每 1ml 中 含 0. 125pg 的 溶液 。 

菌 悬 液 的 制备 ”(1) 金 黄色 葡萄 球菌 (Staphylococcus 
atrexs) 悬 液 ”用 于 检测 氨 某 西林 。 取 金黄 色 葡 萄 球菌 (CM- 
CC 26003) 营 养 琼脂 斜面 培养 物 ， 接 种 于 营养 琼脂 斜面 上 ， 
35 一 37 人 培养 20 一 22 小 时 。 临 用 时 ， 用 灭 菌 水 或 0.9% 无 
菌 氯 化 钠 溶液 将 菌 昔 洗 下 ， 备 用 。 

(2) 芯 黄 微 球菌 (Micrococcus /uters) 悬 液 ” 用 于 检测 四 
环 素 。 取 芯 黄 微 球菌 [LCMCC(B)28001j 营养 琼脂 斜面 培 
养 物 ， 接 种 于 营养 琼脂 斜面 上 ， 置 26 ~~27 人 培养 24 小 时 。 
临 用 时 ， 用 0. 9% 无 菌 氯 化 钠 溶液 将 菌 昔 洗 下 ， 备 用 。 

检查 法 ” 取 直 径 8cm 或 10cm 的 培养 和 ,注入 融化 的 抗 
生 素 卫 号 培养 基 15~20ml， 使 在 碟 底 内 均匀 摊 布 ， 放 置 水 平 
台 上 使 凝固 ， 作 为 底层 。 取 抗生素 I 号 培养 基 10 一 15ml 置 于 1 
支 50C 水 浴 预 热 的 试管 中 ， 加 入 0.5%~1.5% (ml/ml) 的 菌 
悬 液 300pl 混 匀 ， 取 适量 注入 已 铺 制 底层 的 培养 四 中 ， 放 置 
水 平台 上 ， 冷却 后 ， 在 每 个 培养 由 上 等 距离 均匀 放置 钢管 
(内 径 6~8mm、 壁 厚 1~2mm、 管 高 10 一 15mm 的 不 锈 钢 
管 ， 表 面 应 光滑 平整 )， 于 钢管 中 依次 滴 加 供 试 品 溶液 、 阴 
性 对 照 溶液 (磷酸 盐 缓冲 液 ) 及 对 照 品 溶液 。 培 养 下 置 37'°C 
培养 18 一 22 小 时 。 

结果 判定 ”对 照 品 溶液 有 抑 菌 用， 阴性 对 照 溶液 无 抑 菌 
轿 。 供 试 品 溶液 抑 菌 图 的 直径 小 于 对 照 品 溶液 抑 菌 轿 的 直径 
时 判 为 阴性 ; 否则 判 为 阳性 。 

【附注 】 本 试验 应 在 无 菌 条 件 下 进行 ， 使 用 的 玻璃 仪 
器 、 钢 管 等 应 无 菌 。 


3409 ” 激 肽 释放 酶 原 激活 剂 测 定 法 


本 法 系 采 用 显 色 底 物 法 (或 显 色 基质 法 ) 测 定 供 试 品 中 激 
肽 释放 酶 原 激活 剂 (PKA) 含 量 。 

试剂 《1)0.05mol/L 三 羟 甲 基 氨 基 甲 烷 -盐酸 (Tris- 
HCD 缓冲 液 ( 含 0. 15mol/L 氯 化 钠 溶液 ， 简 称 TNB) 称 取 
6.06g 三 羟 甲 基 和 氨基 甲烷 (Tris， 分 子 量 为 121.14) 及 8.77g 
氯 化 钠 ， 加 适量 水 溶解 后 ， 用 lmol/L 盐酸 调 pH 值 至 8. 0， 
补 加 水 至 1000ml。 
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(2)2mmol/L 激 肽 释放 酶 显 色 底 物 (S-2302) 溶 液 “” 称 取 
S-2302 12.5mg， 加 10ml 水 溶解 。 

(3) 前 激 肽 释放 酶 (PK) 采用 适宜 方法 提纯 PK， 小 体 
积分 装 ， 一 30C 以 下 保存 备用 。 

PKA 标准 品 溶 液 的 制备 取 PKA 标 准 品 适量 ， 用 
0.85% 握 化 钠 溶 液 分 别 稀释 成 每 1ml 中 含 10. 0IU、20. 0IU、 
30. 0IU、40. 0IU 、50. 0IU 的 溶液 。 按 每 次 用 量 ， 小 体积 分 
装 ， 一 30 它 保存 备用 。 用 前 融化 ( 仅 允 许 冻 融 1 次 )， 并 用 
TNB 稀释 10 倍 。 

供 试 品 溶 液 的 制备 取 供 试 品 适量 ， 用 TNB 稀释 
10 倍 。 

测定 法 ” 取 供 试 品 溶液 20pl， 加 至 96 孔 微量 滴定 板 孔 
内 ， 加 PK 20 一 50ml， 同 时 开动 秒表 计时 ， 向 每 孔 加 PK 的 
时 间 间 隔 应 相同 ， 将 微 孔 滴定 板 振 荡 1 分 钟 ; 加 盖 ， 于 25 人 ~ 
30CC 放 置 30 分 钟 后 ， 按 加 PK 的 顺序 和 时 间 间 隔 向 各 反应 
孔 加 2mmol/L S-2302 溶液 20nl1， 振荡 1 分 钟 ， 加 盖 ， 于 
25~30 必 放置 15 分 钟 后 ， 再 以 同样 的 加 液 顺序 和 时 间 间 隔 
加 50% 酯 酸 溶液 2081， 振 蔓 1 分 钟 后 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 
度 法 (通则 0401)， 在 波长 405nm 处 测定 吸光 度 ; 同时 以 
TNB 20~50 由 代替 PK 20 一 50x1， 同 法 操作 ， 作 为 空白 对 
照 。 用 PKA 标准 品 溶液 的 20pl 替代 供 试 品 溶液 ， 同 法 操 
作 。 以 PKA 标准 品 溶液 的 PKA 活性 的 对 数 对 其 相应 的 吸 
光度 对 数 作 直 线 回 归 ， 求 得 直线 回归 方程 ， 计 算出 供 试 品 
PKA 活性 。 

【附注 】(1) 每 个 PKA 标准 品 溶液 和 供 试 品 溶液 做 3 孔 ， 
其 中 2 个 为 测定 孔 、1 个 为 对 照 孔 ，2 个 测定 孔 吸 光度 差 值 
应 小 于 0. 020。 

(2) 每 次 测定 可 根据 供 试 品 PKA 含量 ， 适 当 调整 PKA 
标准 品 溶液 的 范围 。 

(3) 线 性 回归 的 相关 系数 应 不 低 于 0. 99。 

(4) 加 PK、S-2302 及 50% 醋酸 溶液 时 ， 各 和 孔 的 间隔 时 
间 应 相同 ， 加 液 的 顺序 要 一 致 ， 尽 可 能 使 各 和 孔 处 于 同一 反应 
条 件 下 。 

(5) 加 PK 和 加 S-2302 溶液 后 的 放置 时 间 系 从 第 一 孔 加 
液 时 算 起 。 

(6) 如 放置 温度 低 于 25C ， 应 分 别 在 两 次 反应 过 程 的 限 
定时 间 内 于 37 色 放置 10 分 钟 。 

3410 ” 抗 补体 活性 测定 法 

本 法 系 采 用 免疫 溶血 反应 作 指 示 系 统 ， 根 据 供 试 品 
消耗 补体 所 反映 出 的 溶血 率 变化 ， 测 定 供 试 品 的 抗 补 体 
活性 。 

试剂 (1) 镁 - 钙 贮 备 液 ” 称 取 和 氢化 铺 1. 103g、 握 化 镁 
(MgCl,，。6Hs O 〇 )5. 083g， 加 水 溶解 并 稀释 至 25ml。 

(2) 巴 比 妥 缓冲 液 贮 备 液 ” 称 取 毛 化 钠 41. 5g、 巴 比 妥 钠 
5. 1g， 加 水 800ml 溶解 。 用 lmol/L 盐酸 溶液 调 pH 值 至 7. 3， 
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加 镁 - 钙 贮 备 液 2. 5ml， 加 水 稀释 至 1000ml， 用 0. 22km 膜 滤 
过 ，4'C 保 存 备用 。 

(3) 明 胶 巴 比 妥 缓冲 液 (GVB) 称 取 明胶 0.625g， 加 水 
30ml 煮沸 使 溶解 ， 加 巴 比 妥 缓冲 液 贮 备 液 100ml， 再 加 水 稀 
释 至 500ml， 新 鲜 制 备 ， 当 天 使 用 。 

(4) 阿 氏 液 (Alsever's 液 ) 称 取 枸 橡 酸 0.5g、 枸 橡 酸 钠 
8.0g、 葡 萄 糖 20.5g、 氯 化 钠 4.2g， 加 水 溶解 并 稀释 至 
1000ml(pH6. 2 左右 )。 根 据 一 次 采 羊 血 需要 量 将 该 溶液 分 
装 于 采血 瓶 中 ，116 忆 蒸汽 灭 菌 10 分 钟 ( 灭 菌 后 ， 尽 快 释放 
蒸汽 ) 。 放 冷 后 置 4C 冰 箱 保存 备用 。 

(5) 纺 羊 红 细胞 由 绵羊 颈 静 脉 无 菌 采 集 全 血 适 量 ， 与 
等 体积 的 阿 氏 液 混合 ， 无 菌 分 装 ，4 保存 1 周 后 方 可 
使 用 。 

(6) 溶 血 素 免 抗 羊 红细胞 血清 。 

(7) 豚 鼠 血 清 ( 补 体 ) 取 10 只 以 上 豚鼠 血清 ， 混 合 ， 
4C 离 心 除去 血细胞 ， 分 装 ， 一 70 保存 ， 也 可 冻 于 保存 。 
豚鼠 血清 每 lml 中 的 补体 总 活性 应 不 低 于 100CHso 。 

5% 羊 红细胞 悬 液 制备 ” 取 编 羊 红 细胞 适量 ， 用 加 明胶 
巴 比 妥 缓 冲 液 至 少 洗 3 次 后 ， 悬 浮 于 适量 明胶 巴 比 妥 缓冲 
液 中 。 取 0. 2ml 红 细胞 悬 液 ， 加 至 2.8ml 水 中 ， 待 红 细 
胞 完全 溶解 后 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401) 在 波长 
541nm 处 测定 吸光 度 ， 根 据 下 列 公 式 ， 将 该 溶液 的 吸光 
度 调 节 至 0. 62 士 0.01( 每 1ml 红 细胞 悬 液 含 红 细胞 1 X 
10? 个 ) 。 


_VXxA 
0. 62 


式 中 Vi 为 稀释 前 红细胞 悬 液体 积 ，ml 
A 为 稀释 前 红细胞 溶解 液 吸 光度 ; 
Vi 为 稀释 后 红细胞 悬 液体 积 ，ml。 
溶血 素 滴 定 ” 按 表 1 稀释 溶血 素 。 从 1: 75 稀释 的 溶血 
素 开始 ，1. 0ml 不 同 稀释 度 的 溶血 素 分 别 与 5% 羊 红细胞 悬 
液 1. 0ml 混合 ，37 尼 放置 30 分 钟 后 ， 取 0. 2ml， 加 明胶 巴 
比 妥 缓冲 液 1. 10ml,， 稀释 的 豚鼠 补体 溶液 (如 150 倍 稀释 补 
体 )0. 2ml，37 心 放置 60 分 钟 后 ， 以 每 分 钟 2000 转 离心 5 分 
钟 ， 吸 取 上 清 液 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401) 在 波 
长 541nm 处 测定 各 管 吸光 度 。 每 个 稀释 度 做 2 管 ， 同 时 再 
做 3 管 未 溶血 对 照管 (明胶 巴 比 妥 缓冲 液 1. 4ml， 加 5% 羊 红 
细胞 悬 液 0. 1Iml) ，3 管 全 溶血 管 (水 1. 4ml 加 5%% 羊 红细胞 
悬 液 0. 1mlj) ， 同 法 操作 。 按 下 式 计 算 各 管 溶血 率 (Y), 以 Y 
值 为 纵 坐 标 ， 以 不 同 溶血 素 稀 释 度 为 横 坐 标 作 图 ， 从 而 确定 
敏 化 羊 红 细胞 所 用 的 溶血 素 的 稀释 度 。 选 择 增 加 溶血 索 的 量 
也 不 影响 Y 值 的 溶血 素 的 稀释 度 ， 为 每 1ml 含 1 个 最 小 溶血 
单位 ( 即 每 1ml 含 1MHU)。 最 小 溶血 率 应 在 50%~70% 范 
围 ， 否 则 试验 不 成 立 。 


Yy 二 -各 管 吸光 度 一 夫 溶 血 对 照管 吸光 度 
全 溶血 管 吸光 度 一 未 溶血 对 照管 吸光 度 


Vi 


X100% 


* 253 ， 
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表 1 溶血 素 和 稀释 


制备 
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甫 3 供 试 品 及 补体 对 照管 制备 


供 试 品 管 /ml 补体 对 照管 /ml 


明胶 巴 比 妥 | ”溶血 素 


明胶 巴 比 妥 
缓冲 液 /ml 


稀释 度 


溶血 素 


©O OO oO oO ND ~- ~ 


最 适 敏 化 的 羊 红细胞 (EA) 的 制备 量 取 每 lml 含 
2MHU 的 溶血 素 (A) 适 量 ， 缓 慢 注 人 等 体积 的 5% 羊 红细胞 
(E) 悬 液 中 ，37C 放 置 15 分 钟 后 ，2 一 8C 保存，6 小 时 内 
使 用 。 

滴定 豚 刀 血清 中 补体 活性 用 明胶 巴 比 妥 缓冲 液 适当 稀 
释 豚 鼠 血清 ， 然 后 按 表 2 滴定 补体 。 以 补体 用 量 的 对 数 对 Y/ 
(1 一 了 ) 的 对 数 作 直 线 回归 ， 求 出 直线 回归 方程 的 截 距 (a)、 斜 
率 (b) 和 相关 系数 (r)。 补 体 活 性 按 下 式 计 算 : 


补体 活性 (CHso/mD = 二 Xx 社 体 歼 短 们 数 
式 中 


1/X 为 a 值 反 对 数 的 倒数 。 
表 2 补体 滴定 


GVB/ml 
适当 稀释 的 | _. 
U.1 


补体 /ml 
EA/ml 0.2 


GVYB/ml 0.5 
适当 稀释 的 | 。 
补体 /ml 


EA/ml 


37 心 培养 60 分 钟 一 冰 浴 中 冷却 每 分 钟 2000 转 离心 5 分 钟 一 
取 上 清 液 测 吸 光度 


抗 补 体 活 性 测定 ”根据 测 得 的 豚鼠 血清 补体 活性 ， 用 加 
明胶 巴 比 妥 缓冲 液 稀释 成 每 1ml 含 100CHso 溶 液 ， 按 表 3 制 
备 培 养 混 合 物 。 表 3 中 静 注 人 免疫 球 蛋 白 (IVIG) 是 按 每 1ml 
含 50mg 浓度 计算 的 。 如 果 IVIG 的 浓度 不 是 每 1ml 含 50mg 
时 ， 则 按 下 式 计算 IVIG 的 加 量 (V)， 然 后 再 根据 IVIG 的 实 
际 取 量 计算 明胶 巴 比 妥 缓冲 液 的 加 入 量 ; 但 要 保持 供 试 品 加 
缓冲 液 的 总 量 为 0. 8ml。 将 此 混合 物 于 37'C 放 置 60 分 钟 后 ， 
取 0. 2ml 加 9%.8ml 明胶 巴 比 妥 缓冲 液 (50 倍 稀释 )， 测 定 剩 
余 补 体 活性 。 


VmD) = lO0mg 


供 试 品 每 ml 中 蛋白 质 含 量 (mg) 


。 254 。 


0.2 
0.6 
0.2 


供 试 品 (50mg/ml) 
明胶 巴 比 妥 缓冲 液 
补体 (100CHso /ml) 


按 下 式 计 算 供 试 品 抗 补体 活性 。DD 为 每 lml 含 80 一 
120CHso 时 ， 试 验 成 立 。 


供 试 品 抗 补体 活性 (%) 一 人 X100 


式 中 DD 为 补体 对 照管 剩余 补体 活性 ，CHso /ml; 
G 为 供 试 品 管 剩 余 补 体 活性 ，CHso /ml。 
【附注 】 (1) 洗 红细胞 时 ， 务 必 将 白细胞 弃 掉 。 
(2) 敏 化 红细胞 时 一 定 要 慢 慢 轻 摇 。 
(3) 仅 允许 使 用 澄清 明胶 溶液 。 
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本 法 系 采 用 酶 联 免疫 法 测定 供 试 品 中 残余 牛 血清 白 蛋 白 
(BSA) 含 量 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 供 试 品 如 为 冻 干 剂型 ,检测 前 应 按 
标示 量 复 溶 后 混 匀 ， 室 温 静 置 30 分 钟 ， 检 测 前 应 再 次 混 匀 。 
供 试 品 如 为 液体 剂型 可 直接 用 于 检测 。 

干扰 试验 ”首次 采用 该 法 检测 的 供 试 品 应 进行 干扰 
试验 。 

制备 溶液 I ( 供 试 品 倍 比 稀释 )、 溶 液 卫 ( 供 试 品 和 
30ng/ml 的 内 控 标准 品 等 量 混合 ) 和 溶液 置 (30ng/ml 的 内 控 
标准 品 倍 比 稀 释 )。 当 供 试 品 溶液 BSA 含量 高 于 试剂 盒 测 定 
范围 中 点 时 ， 则 2 倍 稀释 后 制备 溶液 J 和 溶液 。 溶 液 ]、 
溶液 正 可 倍 比 稀释 测定 ,溶液 夏 应 多 和 孔 测定 (至 少 10 孔 以 
上 ), 并 在 试验 间 均 匀 添 加 。 按 测定 法 操作 ， 分 别 测定 溶液 
I、 溶 液 、 溶 液 奢 的 BSA 含量 ， 溶 液 工 与 溶液 下 的 含量 
之 差 应 在 溶液 下 含量 测定 值 的 95%% 可 信 区 间 内 ， 表 明 供 试 
品 不 会 对 该 检测 法 产生 于 扰 作用 。 

测定 法 “” 按 试剂 盒 说 明 书 进行 ， 并 采用 试剂 盒 提供 的 
供 试 品 稀释 液 稀释 供 试 品 ， 供 试 品 应 至 少 进行 2 个 稀释 度 
测定 ， 每 个 稀释 度 做 双 和 孔 平 行 测 定 。 试 剂 盒 标准 品 的 吸光 
度 、 内 控 参考 品 测定 值 、 标 准 品 线性 相关 系数 、 双 了 筷 测 定 
吸光 度 均 应 在 试剂 盒 要 求 范围 内 ,试验 有 效 。 以 标准 品 溶 
液 的 浓度 对 其 相应 的 吸光 度 作 直线 回归 ， 将 供 试 品 的 吸光 
度 代 人 直线 回归 方程 ， 再 乘 以 稀释 倍数 ， 计 算出 供 试 品 中 
BSA 含量 。 

【附注 】 《1) 当 同一 供 试 品 的 低 稀释 度 吸光 度 明显 低 于 
高 稀释 度 吸 光度 时 ， 可 能 存在 HOOK 效应 或 操作 失误 ， 需 
重 试 或 调整 稀释 倍数 进行 检测 。 

(2) 测 定 BSA 含量 的 容器 具 应 专用 ， 防 止 实验 室 中 BSA 
污染 。 
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3412 ”大 肠 杆菌 菌 体 
蛋白 质 残留 量 测定 法 


本 法 系 采用 酶 联 免疫 法 测定 大 肠 杆 菌 表达 系统 生产 的 重 
组 制品 中 菌 体 蛋 白质 残留 量 。 

试剂 (1) 包 被 液 (pH9. 6 碳酸 盐 缓 冲 液 ) 称 取 碳 酸 钠 
0. 32g 、 碳 酸 氢 钠 0. 586g， 置 200ml 量 瓶 中 ， 加 水 溶解 并 稀 
释 至 刻度 。 

(2) 磷 酸 盐 缓冲 液 (pH7.4) 称 取 氯 化 钠 8g、 氯 化 钾 
0.2g、 磷 酸 氨 二 钠 1. 44g、 磷 酸 二 和 氢 钾 0.24g， 加 水 溶解 并 
稀释 至 500ml，121'C 灭 菌 15 分 钟 。 

(3) 洗 涤 液 (pH7.4) 量 取 聚 山梨 酯 20 0. 5ml， 加 磷酸 
盐 缓 冲 液 至 500ml。 

(4) 稀 释 液 (pH7. 4) 
液 溶解 并 稀释 至 100ml。 

(5) 浓 稀释 液 ” 称 取 牛 血清 白 蛋 白 1. 0g， 加 洗涤 液 溶解 
并 稀释 至 100ml。 

(6) 底 物 缓冲 液 (pH5.0 枸 桥 酸 -磷酸 盐 缓冲 液 ) ” 称 取 磷 
酸 氢 二 钠 (Nas HPO,，12H:O)1. 84g、 枸 橡 酸 0. 51g， 加 水 
溶解 并 稀释 至 100ml。 

〈7) 底 物 液 ” 取 邻 茶 二 胺 8mg、30% 过 氧化 氨 30p1l， 溶 
于 底 物 缓冲 液 20ml 中 。 临 用 时 现 配 。 

(8) 终 止 液 lmol/L 硫酸 溶液 。 

标准 品 溶液 的 制备 ” 按 菌 体 蛋 白质 标准 品 说 明 书 加 水 复 
溶 ， 精 密 量 取 适量 ， 用 稀释 液 稀 释 成 每 lml 中 含 菌 体 蛋 白质 
500ng、250ng、125ng、62. 5ng、31.25ng、15. 625ng、7. 8125ng 
的 溶液 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 供 试 品 适量 ， 用 稀释 液 稀释 成 每 
lml 中 约 含 250pg 的 溶液 。 如 供 试 品 每 lml 中 含量 小 于 
500pg 时 ， 用 浓 稀释 液 稀 释 1 倍 。 

测定 法 ” 取 免 抗 大 肠 杆菌 菌 体 和 蛋白 质 抗体 适量 ， 用 包 被 
液 溶解 并 稀释 成 每 1ml 中 含 10yg 的 溶液 ， 以 100pl/ 和 孔 加 至 
96 孔 酶 标 板 内 ，4 尼 放置 过 夜 (16 一 18 小 时 ) 。 用 洗涤 液 洗 板 
3 次 ; 用 洗涤 液 制备 1% 牛 血清 白 蛋 白 溶液 ， 以 200p1/ 孔 加 
至 酶 标 板 内 ，37'C 放 和 置 2 小 时 ， 将 封闭 好 的 酶 标 板 用 洗涤 液 
洗 板 3 次， 以 100p1/ 孔 加 入 标准 品 溶液 和 供 试 品 溶液 ， 每 
个 稀释 度 做 双 孔 ， 同 时 加 入 2 孔 空 白 对 照 (稀释 液 )，37C 
放置 2 小 时 ; 用 稀释 液 稀 释 辣 根 过 氧化 物 酶 (HRP) 标 记 的 
免 抗 大 肠 杆 菌 菌 体 蛋 白质 抗体 1000 信 ， 以 100pl/ 孔 加 至 酶 
标 板 内 ，37C 放 置 1 小 时 ， 用 洗涤 液 洗 板 10 次 ， 以 100p1/ 
孔 加 入 底 物 液 ，37 尼 避 光 放置 40 分 钟 ， 以 50pl/ 孔 加 入 终 
止 液 终止 反应 。 用 酶 标 仪 在 波长 492nm 处 测定 吸光 度 ， 应 
用 计算 机 分 析 软 件 进行 读数 和 数据 分 析 ， 也 可 使 用 手工 作 
图 法 计算 。 

以 标准 品 溶 液 吸 光度 对 其 相应 的 浓度 作 标准 曲线 ， 并 以 
供 试 品 溶液 吸光 度 在 标准 曲线 上 得 到 相应 菌 体 蛋白 质 含量 ， 


称 取 牛 血清 白 蛋白 0.5g， 加 洗涤 
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按 以 下 公式 计算 ; 
NO cX7 
供 试 品 菌 体 蛋 白质 残留 量 (%) 一 了 


式 中 “为 供 试 品 溶液 中 菌 体 蛋 白质 含量 ，ng/mli 
7 为 供 试 品 稀释 倍数 ; 
T 为 供 试 品 蛋白 质 含 量 ，mg/mil。 
注 : 也 可 采用 经 验证 的 酶 联 免疫 试剂 盒 进行 测定 。 
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本 法 系 采用 酶 联 免疫 法 测定 假 单 胞 菌 表达 系统 生产 的 重 
组 制品 菌 体 蛋 白质 残留 量 。 

试剂 ”(1) 包 被 液 (pH9.6 碳酸 盐 缓 冲 液 ) ”精密 称 取 碳 
酸 钠 0. 32g、 碳 酸 氨 钠 0. 586g， 置 200ml 量 瓶 中 ， 加 水 溶解 
并 稀释 至 刻度 。 

(2) 磷 酸 盐 缓 冲 液 ” 称 取 氯 化 钠 8. 0g、 握 化 钾 0. 20g、 
磷酸 氨 二 钠 1.44g、 磷 酸 二 氢 钾 0.24g， 置 500ml 量 瓶 中 ， 
加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ，121'C 灭 菌 15 分 钟 。 

(3) 洗 涤 液 ” 量 取 聚 山梨 酯 20 0. 5ml， 加 磷酸 盐 缓 冲 液 
稀释 至 500ml。 

(4) 浓 稀释 液 ” 称 取 牛 血清 白 蛋 白 1.0g8， 加 洗涤 液 溶解 
并 稀释 至 100ml。 

(5) 稀 释 液 ” 浓 稀释 液 与 水 等 体积 混合 。 

(6) 底 物 缓冲 液 (0.005mol/L 醋酸 钠 - 构 榴 酸 缓冲 液 ) 
称 取 醋 酸 钠 0.68g、 枸 橡 酸 (Ce HsO,。 HO)1.05g， 加 水 溶 
解 并 稀释 至 1000ml， 调 pH 值 至 3. 6。 

(7) 底 物 液 A 称 取 3,3' ,5,5'- 四 甲 基 联 苯胺 CTMB) 
0.08g， 加 二 甲 基 亚 砚 40ml 溶解 ， 加 甲醇 60m1， 混 匀 ， 加 
底 物 缓冲 液 100ml， 避 光 搅 拌 2 小 时 至 完全 溶解 ， 室 温 静 置 
4 小 时 。 

(8) 底 物 液 B 量 取 1.5% 过 氧化 氨 溶液 3. 2ml， 加 底 物 
缓冲 液 至 1000ml。 

(9) 底 物 液 ” 临 用 前 取 底 物 液 A、B 等 体积 混合 。 

(10) 终 止 液 2mol/L 硫酸 溶液 。 

标准 品 溶液 的 制备 ” 按 试剂 盒 使 用 说 明 书 用 稀释 液 溶 解 
菌 体 蛋 白质 标准 品 ， 精 密 量 取 适 量 ， 用 稀释 液 稀释 成 每 1ml 
中 含 菌 体 蛋 白质 20ng、10ng、5ng、2. 5ng、1. 2ng、0. 6ng、 
0. 3ng 的 溶液 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 供 试 品 适量 ， 用 稀释 液 稀 释 成 每 
lml 中 约 含 蛋白 质 100p8g 的 溶液 。 如 供 试 品 每 1ml 中 含 蛋 白 
质量 小 于 200kg 时 ， 用 浓 稀 释 液 将 供 试 品 稀释 1 倍 。 

测定 法 ” 取 包 被 抗体 ， 用 包 被 液 稀释 至 适宜 的 浓度 ( 稀 
释 倍数 参见 试剂 盒 说 明 书 )， 以 100pl/ 孔 加 至 96 孔 酶 标 板 
内 ， 于 2 一 8 放置 16 一 20 小 时 ; 用 洗涤 液 洗 板 3 次 ; 用 洗 
涤 液 制备 1% 牛 血清 白 蛋 白 溶液 ， 以 200p1/ 孔 加 至 酶 标 板 
内 ， 置 室温 振荡 (每 分 钟 200 一 300 转 )1 小 时 ， 用 洗涤 液 洗 
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板 3 次 ， 以 100pl/ 孔 加 入 标准 品 溶液 和 供 试 品 溶液 ， 每 个 稀 
释 度 做 双 孔 ， 同 时 加 入 2 孔 空白 对 照 (稀释 液 )， 置 室温 振东 
(每 分 钟 200~ 300 转 )1 小 时 ， 用 洗涤 液 洗 板 3 次 ， 按 试剂 
盒 说 明 书 用 稀释 液 稀释 一 抗 至 适宜 的 浓度 ， 以 100pl/ 孔 加 至 
酶 标 板 内 ， 轩 室温 振荡 (每 分 钟 200~ 300 转 )1 小 时 ， 用 洗 
涤 液 洗 板 3 次 ;然后 按 试剂 盒 说 明 书 用 稀释 液 稀释 滞 根 过 氧 
化 物 酶 (HRP) 标 记 的 二 抗 至 适宜 的 浓度 ， 以 100p1/ 孔 加 至 
酶 标 板 内 ， 置 室温 振 划 ( 每 分 钟 200 一 300 转 )30 分 钟 ， 用 洗 
涤 液 洗 板 8 次 ， 以 100p1/ 孔 加 入 底 物 液 ， 置 室温 避 光 反应 
10~15 分 钟 ， 以 100p1/ 孔 加 入 终止 液 终止 反应 。 用 酶 标 仪 
在 波长 450nm 处 测定 吸光 度 ， 应 用 计算 机 分 析 软 件 进行 读 
数 和 数据 分 析 ， 也 可 使 用 手工 作 图 法 计算 。 

以 标准 品 溶液 吸光 度 对 其 相应 的 浓度 作 标准 曲线 ， 并 以 
供 试 品 溶液 吸光 度 在 标准 曲线 上 得 到 相应 菌 体 蛋 白质 含量 ， 
按 以 下 公式 计算 : 

供 试 品 菌 体 蛋 白质 残留 量 (%) 一 过 琶 5 X100 


式 中 “为 供 试 品 溶液 中 黄体 蛋白 质 含量 ，ng/ml; 
n 为 供 试 品 稀释 倍数 ; 
T 为 供 试 品 蛋白 质 含量 ，mg/ml。 
注 : 也 可 采用 经 验证 的 酶 联 免疫 试剂 盒 进 行 测 定 。 
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本 法 系 采用 酶 联 免疫 法 测定 酵母 表达 系统 生产 的 重组 制 
品 菌 体 蛋白 质 残 留 量 。 

试剂 (1) 包 被 液 (pH9. 6 碳酸 盐 缓 冲 液 ) 称 取 碳 酸 钠 
0. 32g、 碳 酸 氢 钠 0. 586g， 加 水 溶解 并 稀释 至 200ml。 

(2)PBS 称 取 和 氢化 钠 8. 0g、 握 化 甸 0. 20g、 磷 酸 氢 二 
钠 1. 44g、 磷 酸 二 氢 钾 0.24g， 加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml， 
调 pH 值 至 7.4，121C 灭 菌 15 分 钟 。 

(3) 洗 涤 液 (PBS-Tween20) 量 取 聚 山梨 酯 200. 5ml， 加 
PBS 至 1000ml。 

(4) 稀 释 液 ” 称 取 牛 血清 白 蛋 白 0.5g， 加 洗涤 液 溶解 并 
稀释 至 100ml。 

(5) 底 物 缓冲 液 (0.005mol/L 醋酸 钠 - 构 樟 酸 缓冲 液 ) 
称 取 醋酸 钠 0. 68g、 构 构 酸 (Cs HsO,;，HO)1.05g， 加 水 溶 
解 并 稀释 至 1000ml， 调 pH 值 至 3. 6。 

(6) 底 物 液 A 称 取 3,3',5,5'- 四 甲 基 联 葵 胺 (CTMB) 
0.08g， 加 二 甲 基 亚 砚 40ml 溶解 ， 加 甲醇 60ml， 混 匀 ， 加 
底 物 缓冲 液 100ml， 避 光 搅 拌 2 小 时 至 完全 溶解 ， 室 温 静 置 
4 小 时 。 

(7) 底 物 液 B 量 取 1.5% 过 氧化 氢 溶 液 3. 2ml， 加 底 物 
缓冲 液 至 1000ml。 

(8) 底 物 液 ” 临 用 前 取 底 物 液 A、 底 物 液 B 等 体积 混 匀 。 

(9) 终 止 液 ”lmolL 硫酸 溶液 。 
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标准 品 溶液 的 制备 。 按 试剂 盒 使 用 说 明 书 加 水 复 溶 ， 精 
密 量 取 适 量 ， 用 稀释 液 稀释 成 每 Iml 中 含 菌 体 蛋白 质 
1000ng、500ng、250ng、125ng、62. 5ng 的 溶液 。 

供 试 品 溶液 的 制备 。 取 供 试 品 适量 ， 用 稀释 液 稀释 成 适 
当 浓度 。 

测定 法 ” 取 豚鼠 抗 酵母 工程 菌 蛋白 质 抗体 适量 ， 用 包 被 
液 稀释 成 适当 浓度 ， 以 100u/ 孔 加 至 酶 标 板 内 ， 用 保鲜 膜 圭 
好 ， 于 4C 放 置 过 夜 ， 用 洗涤 液 洗 板 3 次 ， 用 洗涤 液 制备 1% 
牛 血清 白 蛋 白 溶液 ， 以 200p1/ 孔 加 至 酶 标 板 内 ，37'C 放置 2 
小 时 ， 将 封闭 好 的 酶 标 板 用 洗涤 液 洗 板 3 次 ; 以 100kl/ 孔 加 
入 标准 品 溶液 及 供 试 品 溶液 ， 每 个 稀释 度 做 双 孔 ， 同 时 加 入 
2 孔 空 白 对 照 ( 稀 释 液 )， 封 板 ，37C 放 置 1 小 时 ， 用 洗涤 液 
洗 板 6 次 ; 按 试剂 盒 使 用 说 明 书 取 免 抗 醇 母 工程 菌 蛋 白质 搞 
体 适量 ， 用 稀释 液 稀释 成 适当 浓度 ， 以 100p1/ 孔 加 至 酶 标 板 
内 ， 封 板 ，37 心 放 堂 1 小 时 ， 用 洗涤 液 洗 板 6 次 ;用 稀释 液 
稀释 辣 根 过 氧化 物 酶 标记 的 羊 抗 免 抗 体 溶液 (IgG-HRP) 至 
适当 浓度 ， 以 100p1/ 孔 加 至 酶 标 板 内 ， 用 保鲜 腊 封 好 ，37'C 
放置 1 小 时 ， 用 洗涤 液 洗 板 6 次 ， 以 100p1/ 孔 加 入 底 物 液 ， 
室温 避 光 放置 5 一 10 分 钟 ; 以 100kl/ 孔 加 入 终止 液 终止 反 
应 。 用 酶 标 仪 以 630nm 波长 为 参 比 波长 ， 在 波长 450nm 处 
测定 吸光 度 , 应 用 计算 机 分 析 软件 进行 读数 和 数据 分 析 ， 也 
可 使 用 手工 作 图 法 计算 。 

以 标准 品 溶液 吸光 度 对 其 相应 的 浓度 作 标准 曲线 ， 并 以 
供 试 品 溶液 吸光 度 在 标准 曲线 上 得 到 相应 菌 体 蛋 白质 含量 ， 
按 以 下 公式 计算 ， 

供 试 品 著 体 蛋白 质 残留 量 (%) 一 地 2 
式 中 。 为 供 试 品 溶液 中 菌 体 蛋 白质 含量 ，ng/ml; 
nn 为 供 试 品 稀释 倍数; 


了 为 供 试 品 蛋白 质 含量 ，mg/ml。 
注 : 也 可 采用 经 验证 的 酶 联 免 疫 试 剂 盒 进行 测 定 。 


X100 


3415 类 A 血型 物质 测定 法 


( 血 凝 抑制 法 ) 


本 法 系 用 标准 类 A 血型 物质 和 供 试 品 分 别 与 抗 A 血型 
血清 反应 ， 通 过 比较 血 凝 反应 终点 ， 测 定 供 试 品 中 类 A 血 
型 物质 含量 。 

1%A 型 人 红细胞 悬 液 将 6 人 份 A 型 血 等 量 混合 ， 加 
适量 生理 氯 化 钠 溶液 混 匀 ， 以 每 分 钟 2000 转 离心 10 分 钟 ， 
倾 去 上 清 液 ， 用 生理 氯 化 钠 溶液 洗 3 次 ， 吸 取 沉 积 红细胞 
lml， 加 生理 氢化 钠 溶 液 99ml， 混 匀 ， 制 成 1%A 型 人 红 细 
胞 悬 液 。 

标准 类 A 血型 物质 溶液 的 制备 ”将 标准 品 制 成 每 1ml 
中 含 lmg 的 标准 溶液 。 取 1 组 10 支 直 径 9mm 的 试管 ， 将 
标准 溶液 用 生理 氢化 钠 溶 液 做 2 倍 系列 稀释 ， 体积 为 
0. lml， 由 1/100 稀 释 度 (每 1ml 含 0. 01mg) 开 始 。 
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供 试 品 溶液 的 制备 取 1 组 10 支 直径 9mm 的 试管 ， 将 
供 试 品 用 生理 氢化 钠 溶 液 做 2 倍 系列 稀释 ， 体 积 为 0. 1ml， 
由 供 试 品 开 始 。 

抗 A 血型 血清 试验 剂量 的 测定 取 1 组 10 支 直径 9mm 
的 试管 ， 将 抗 A 血型 血清 用 生理 氯 化 钠 溶液 做 2 倍 系列 稀 
释 ， 体 积 为 0. 1ml， 由 1/2 稀释 度 开 始 ， 加 1% A 型 人 红 细 
胞 悬 液 0. 1ml; 同时 取 生 理 氯 化 钠 溶 液 0. 1ml 与 1% A 型 人 
红细胞 0. 1ml 作为 阴性 对 照 。 摇 邹 ， 室 温 放置 15 分 钟 ， 以 
每 分 钟 1500 转 离心 1 分 钟 ， 根 据 细胞 沉降 压缩 情况 观察 凝 
集 程度 。 以 呈现 完全 凝集 (十 十 十 十 ) 的 抗 A 血型 血清 的 最 
高 稀释 度 为 1 个 抗体 试验 剂量 。 

测定 法 ”在 每 稀释 度 供 试 品 及 标准 类 A 血型 物质 溶液 
中 分 别 加 含 2 个 抗体 试验 剂量 的 抗 A 血型 血清 0, lml。 揪 
句 ，36.5~37. 5 放置 10 分 钟 ， 再 于 上 述 各 管 中 分 别 加 入 
1% A 型 人 红细胞 悬 液 0. 1ml1， 播 匀 ，36. 5 一 37.5 人 放置 15 
分 钟 ， 以 每 分 钟 1500 转 离心 1 分 钟 ， 根 据 红细胞 沉降 压缩 
情况 观察 凝集 程度 。 

结果 判定 ” 供 试 品 呈 现 完全 血 凝 抑制 (终点 ) 的 最 高 稀释 
倍数 乘 以 对 照 组 呈现 相似 血 凝 抑制 的 最 高 倍 稀释 管 的 血型 物 
质 含 量 ， 即 为 每 1ml 供 试 品 所 含 类 A 血型 物质 的 质量 (mg) 。 


3416 和 鼠 IgG 残留 量 测定 法 


本 法 系 用 酶 联 免疫 法 测定 经 单 克隆 抗体 亲 和 色 谱 方法 纯 
化 的 重组 制品 中 鼠 IgG 残留 量 。 

试剂 〈1) 包 被 液 (pH9. 6 碳酸 盐 缓 冲 液 ) 称 取 碳酸 钠 
0. 32g、 碳 酸 氢 钠 0. 586g， 加 水 溶解 并 稀释 至 200ml。 

(2)PBS(pH7.4) 称 取 氯 化 钠 8. 0g、 握 化 钾 0. 20g、 磷 
酸 氢 二 钠 1.44g、 磷 酸 二 氢 钾 0.24g， 加 水 溶解 并 稀释 至 
1000ml，121 字 灭 菌 15 分 钟 。 

《3) 洗 淋 液 (PBS-Tween20) 量 取 聚 山梨 酯 20 0. 5ml， 加 
PBS 稀释 至 1000ml。 

(4) 稀 释 液 ” 称 取 牛 血清 白 蛋 白 0. 5g， 加 洗涤 液 溶解 并 
稀释 至 100ml。 

(5) 底 物 缓冲 液 ( 枸 橡 酸 -PBS) 称 取 磷酸 氢 二 钠 
(Nas HPO,，12Hz:O)1. 84g、 枸 橡 酸 0. 51g， 加 水 溶解 并 稀 
释 至 100ml。 

(6) 底 物 液 ” 取 邻 葵 二 胺 8gmg、30% 过 氧化 氨 溶 液 30pl， 
溶 于 底 物 缓冲 液 20ml 中 。 临 用 前 配制 。 

标准 品 溶液 的 制备 ” 按 使 用 说 明 书 用 适量 水 复 溶 鼠 IgG 
标准 品 。 精 密 量 取 适 量 ， 用 稀释 液 稀释 成 每 lml 中 含 
100ng、50ng、25ng、12. 5ng、6. 25ng、3. 13ng 的 溶液 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 供 试 品 适量 ， 用 稀释 液 稀 释 成 每 
lml 中 含 1 个 成 品 剂量 (如 未 能 确定 制剂 的 规格 ， 则 按 成 品 
的 最 大 剂量 计算 ) 的 溶液 。 

测定 法 ” 取 山 羊 抗 鼠 IgG 抗体 适量 ， 用 包 被 液 稀 释 成 每 
lml 含 10pg 的 溶液 ; 以 100p]/ 孔 加 至 96 孔 酶 标 板 内 ，4'C 放 


3417 无 细胞 百日咳 疫苗 鉴别 试验 
汗 过 夜 (16~18 小 时 )， 用 洗涤 液 洗 板 3 次 ;用 洗涤 液 制备 
1% 牛 血清 白 蛋 白 溶液 ， 以 200wl/ 孔 加 至 酶 标 板 内 ，37'C 封 
闭 2 小 时 ， 将 封闭 好 的 酶 标 板 用 洗涤 液 洗 3 次 ， 以 100p1/ 和 也 
加 标准 品 溶液 和 供 试 品 溶液 ，37'C 放 置 1 小 时 ， 将 封闭 好 的 
酶 标 板 用 洗涤 液 洗 3 次 ; 按 使 用 说 明 书 用 稀释 液 稀释 辣 根 过 
氧化 物 酶 标记 的 绵羊 抗 鼠 IgG 抗体 ， 以 100pl/ 孔 加 至 酶 标 板 
内 ，37'C 放 置 30 分 钟 ， 用 洗涤 液 洗 板 3 次 ， 以 50j/ 孔 加 入 
底 物 液 ，37'C 避 光 放置 20 分 钟 ， 以 50pl/ 孔 加 入 终止 液 
(lmol/L 硫酸 溶液 ) 终 止 反 应 。 用 酶 标 仪 在 波长 492nm 处 测定 
吸光 度 ， 应 用 计算 机 分 析 软 件 进行 读数 和 数据 分 析 ， 也 可 使 
用 手工 作 图 法 计算 。 

以 标准 品 溶液 吸光 度 对 其 相应 的 浓度 作 标准 曲线 ， 线 性 
回归 的 相关 系数 应 大 于 0.995。 以 供 试 品 溶液 吸光 度 在 标准 
曲线 上 读 出 相应 的 鼠 IgG 残留 量 。 


供 试 品 的 鼠 IgG 残留 量 (ng/ 剂 量 ) 一 
式 中 cc 为 供 试 品 溶液 鼠 IgG 残留 量 ，ng/ml; 

n 为 供 试 品 溶液 的 稀释 倍数 ，; 

下 为 成 品 的 剂量 规格 ，IU/ 剂 量 或 xg/ 剂 量 ，; 


了 为 供 试 品 的 效 价 或 主 成 分 蛋白 质 含量 ，IU/ml 或 
Ag/ml。 


cxXnXF 
{ 


3417 无 细胞 百日咳 疫苗 
鉴别 试验 ( 酶 联 人 免疫 法 ) 


本 法 系 采用 酶 联 免疫 法 测定 无 细胞 百日咳 疫苗 有 效 组 分 
百日咳 毒素 (PT) 和 丝 状 血 凝 素 (FHA) 。 

试剂 (1) 包 被 液 (pH9. 6 碳酸 盐 缓 冲 液 ) 称 取 碳酸 钠 
1. 59g， 碳 酸 氢 钠 2. 93g， 加 水 溶解 ， 定 容 至 1000ml。 

(2) 磷 酸 盐 缓冲 液 (pH7.4) 称 取 氯 化 钠 8. 0ga 氢化 钾 
0. 20g、 磷 酸 氢 二 钠 1. 44g、 磷 酸 二 氢 钾 0. 24g， 加 水 溶解 并 
稀释 至 1000ml1，121C 灭 菌 15 分 钟 。 

(3) 洗涤 液 (PBSTween20) 量 取 聚 山梨 酯 20 
(Tween20)0. 5ml,， 加 磷酸 盐 缓 冲 液 稀释 至 1000ml。 

(4) 封 闭 液 ” 称 取 牛 血清 白 蛋 白 1.0g， 加 洗涤 液 溶解 并 
稀释 至 100ml。 

(5) 稀 释 液 ” 称 取 牛 血清 白 蛋白 0.5g， 加 洗涤 液 溶解 并 
稀释 至 100ml。 

(6) 底 物 缓冲 液 (0. 005molL 醋酸 钠 - 枸 橡 酸 缓冲 液 ) 称 
取 醋 酸 钠 0.68g、 枸 桥 酸 (Cs HsO;，HzO)1.05g， 加 水 溶解 
并 稀释 至 1000ml， 调 pH 值 至 3. 6。 

(7) 底 物 液 A 称 取 3,3' ,5,5 -四 甲 基 联 苯胺 (TMB) 
0. 08g， 加 二 甲 基 亚 砚 40ml 溶解 ， 加 甲醇 60ml， 混 匀 ， 加 
底 物 缓冲 液 100ml， 避 光 搅 拌 2 小 时 至 完全 溶解 ， 室 温 静 置 
4 小 时 后 使 用 。 

(8) 底 物 液 B 量 取 1.5% 过 氧化 氨 溶 液 3.2ml， 加 底 物 
缓冲 液 稀 释 至 1000ml。 


»。 257 。 


3418 抗 毒素 、 抗 血清 制品 鉴别 试验 


(9) 底 物 液 ” 取 底 物 液 A 和 底 物 液 B 等 体积 混 匀 ， 临 由 
前 配制 。 

(10) 终 止 液 2mol/L 硫酸 溶液 。 

阳性 对 照 的 制备 ”用 纯化 的 PT 或 FHA 参考 品 作 阳性 
对 照 (2 一 8kg/ml) 。 

阴性 对 照 的 制备 用 PBS 或 其 他 适宜 的 对 照 品 作 阴 性 

供 试 品 溶 液 的 制备 ” 取 疫 苗 供 试 品 适量 ， 加 枸 橡 酸 钠 或 
其 他 适宜 的 试剂 进行 疫苗 解吸 附 处 理 。 

测定 法 ”分别 取 PT 抗体 或 FHA 抗体 (2 一 5kg/ml) 适 
量 ， 以 100pl/ 和 孔 加 至 酶 标 板 内 ， 用 封口 膜 封 好 ，2 一 8C 放 
置 16 一 20 小 时 用 洗涤 液 洗 板 3 次 ， 以 200pl/ 孔 加 封闭 液 
至 酶 标 板 内 ， 用 封口 膜 封 好 ，37 它 放置 1 小 时 ; 将 封闭 好 的 
酶 标 板 用 洗涤 液 洗 板 3 次 ， 以 100pl/ 孔 加 入 PT 或 FHA 阳 
性 对 照 和 供 试 品 溶液 ，37C 放置 1 小时， 用 洗涤 液 洗 板 6 
次 ， 稀 释 辣 根 过 氧化 物 酶 标记 的 PT 抗体 或 FHA 抗体 至 适 
当 浓 度 ， 以 100pl/ 孔 加 至 酶 标 板 内 ， 用 封口 膜 封 好 ，37C 放 
置 1 小时; 用 洗涤 液 洗 板 6 次， 以 100p1/ 孔 加 入 底 物 液 ， 室 
温 避 光 放 置 5 一 15 分 钟 ; 以 50pl/ 孔 加 入 终止 液 终 于 反应 。 
用 酶 标 仪 在 适宜 波长 处 测定 吸光 度 。 

结果 判定 ”Cutoff 值 为 阴性 对 照 吸光 度 的 2.1 倍 。 阳 性 
对 照 的 吸光 度 应 大 于 Cutoff 值 。 

供 试 品 溶液 的 吸光 度 大 于 Cutoff 值 者 为 阳性 。 


3418 抗 毒素 、 抗 血清 制品 
鉴别 试验 ( 酶 联 免疫 法 ) 


本 法 系 采用 酶 联 免疫 法 检查 抗 毒素 、 抗 血清 制品 的 蛋白 
质 成 分 。 

试剂 (1) 包 被 液 (pH9.6 碳酸 盐 缓 冲 液 ) 称 取 碳 酸 钠 
0. 32g、 碳 酸 氨 钠 0. 586g， 加 水 溶解 并 稀释 至 200ml。 

(2) 磷 酸 盐 缓冲 液 (pPH7.4) 称 取 和 氢化 钠 8.0g、 毛 化 钾 
0. 20g、 磷 酸 氧 二 钠 (Na, HPO, )1. 44g、 磷 酸 二 氧 钾 0. 24g， 
加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml，121C 灭 菌 15 分 钟 。 

(3) 洗 涤 液 (PBS-Tween20) 量 取 聚 山 梨 酯 20 0. 5ml， 
加 磷酸 盐 缓冲 液 至 1000ml。 

(4) 封 闭 液 ” 称 取 牛 血清 白 蛋 白 2. 0g8， 加 洗涤 液 溶解 并 
稀释 至 100ml。 

(5) 稀 释 液 ” 称 取 牛 血清 白 蛋 白 0.5g， 加 洗涤 液 溶解 并 
稀释 至 100ml。 

(6) 底 物 缓冲 液 (0. 005moLL 醋酸 钠 - 枸 橡 酸 缓冲 液 ) 
称 取 醋 酸 钠 0. 68g、 枸 橡 酸 (Ce Hs O;，H2zO)1.05g， 加 水 溶 
解 并 稀释 至 1000ml, 调 pH 值 至 3. 6。 

(7) 底 物 液 A” 称 取 3,3" ,5,5 -四 甲 基 联 苯胺 0.08g， 加 
二 甲 基 亚 砚 40ml 溶解 ， 加 甲醇 60ml， 混 匀 ， 加 底 物 缓冲 液 
100ml， 避 光 搅 拌 2 小 时 至 完全 溶解 ， 避 光 室温 静 置 4 
小 时 。 


，2S8 。 
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(8) 底 物 液 B 量 取 1.5% 过 氧化 氨 溶 液 3. 2ml， 加 底 物 
缓冲 液 稀释 至 1000ml。 

(9) 底 物 液 ” 取 底 物 液 A、 底 物 液 B 等 体积 混 匀 。 临 用 
前 配制 。 

(10) 终 止 液 2mol/L 硫酸 溶液 。 

阴性 对 照 、 阳 性 对 照 的 制备 ”用 马 IgG 作 阳 性 对 照 ， 用 
人 IgG、 牛 IgG、 羊 IgG、 猪 IgG 作 阴 性 对 照 ， 取 阴性 对 照 、 
阳性 对 照 ， 用 包 被 液 稀释 至 适宜 浓度 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 供 试 品 适量 ， 用 包 被 液 稀 释 成 
5~10pg/ml。 

测定 法 ” 取 供 试 品 溶液 及 对 照 溶液 ， 分 别 以 100p1/ 孔 加 
至 酶 标 板 内 ， 供 试 品 溶液 及 对 照 溶液 均 做 双 孔 ， 用 封口 膜 封 
好 ，2 一 8C 放 置 16~20 小 时 ; 用 洗涤 液 洗 板 3 次 ， 用 封闭 
液 以 200xlM 和 孔 加 至 酶 标 板 内 ， 用 封口 膜 封 好 ，37 尼 放置 1 小 
时 ， 将 封闭 好 的 酶 标 板 用 洗涤 液 洗 板 3 次 ， 用 稀释 液 按 1 : 
2000 稀释 羔 根 过 氧化 物 酶 标记 的 免 抗 马 IgG 抗体 ， 以 
100pl/ 孔 加 至 酶 标 板 内 ， 用 封口 膜 封 好 ，37'C 放 置 1 小 时 ; 
用 洗涤 液 洗 板 6 次 ， 以 100p1/ 孔 加 入 底 物 液 ， 室 温 避 光 放 和 置 
5 一 15 分 钟 ， 以 100pt/ 孔 加 入 终止 液 终止 反应 。 用 酶 标 仪 在 
波长 450nm 处 测定 吸光 度 。 

结果 判定 取 4 种 阴性 对 照 中 吸光 度 最 高 的 计算 Cut- 
off 值 ，Cutoff 值 为 阴性 对 照 吸 光度 (2 孔 平 均值 ) 的 2.1 
倍 。 阳 性 对 照 的 吸光 度 大 于 Cutoff 值 则 试验 成 立 ， 供 试 
品 吸光 度 大 于 Cutoff 值 时 为 阳性 ， 表 示 供 试 品 与 马 IgG 
同 源 。 


3419 A 群 脑膜 炎 球 菌 多 糖 
分 子 大 小 测定 法 


第 一 法 ” 测 磷 法 (仲裁 法 ) 

本 法 用 于 测定 细菌 荚 膜 多 糖 在 色谱 柱 中 的 分 配 系 数 
(Kp) 和 多 糖 在 规定 Ko 值 以 前 的 回收 率 。 

试剂 ”) 流 动 相 称 取 和 握 化 钠 11.7g、 辣 氮 钠 0. 1g， 
加 水 使 溶解 成 1000ml1， 混 匀 ， 用 0. 1mol/L 氧 氧 化 钠 溶液 调 
pH 值 至 7. 0。 

(2) 蓝 色 葡 聚 糖 2000 溶液 称 取 蓝 色 葡 聚 糖 2000 
20mg， 加 流动 相 使 溶解 成 10ml， 

(3) 维 生 素 B,: 深 液 ” 称 取 10mg 维生素 Bi; ， 加 流动 相 
使 溶解 成 10ml。 

色谱 柱 的 制备 ” 取 琼 脂 糖 4B 凝 胶 或 琼脂 糖 CL-4B 凝 胶 
约 200ml， 加 流动 相 400ml 充分 搅拌 ， 放 置 约 1 小 时 使 其 沉 
淀 ， 倾 去 上 层 含 悬浮 颗粒 的 悬 液 。 如 此 反复 3 一 5 次 后 ， 加 
流动 相 200ml， 混 匀 ， 抽 去 许 胶 中 的 空气 ， 装 于 1. 5cm X 
90cm 色谱 柱 中 , 约 87cm 高 ， 用 流动 相 洗 脱 ， 流 速 为 每 小 
时 15~20ml， 以 2~3 倍 柱 床 体积 的 流动 相 洗 脱 ( 约 500ml)， 
使 柱 床 平衡 。 

色谱 柱 的 标定 ” 取 蓝 色 葡 聚 糖 2000 溶液 1ml， 加 至 已 
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平衡 的 色谱 柱 中 ， 以 流动 相 洗 脱 ， 流 速 每 小 时 15 ~ 20ml， 
用 组 分 收集 器 收集 洗 赔 液 ， 每 管 收集 3 一 5ml， 照 紫外 -可 见 
分 光 光 度 法 (通则 0401)， 在 波长 260nm 处 测定 各 管 洗 脱 液 
的 吸光 度 ， 以 吸光 度 为 纵 坐 标 ， 洗 脱 液体 积 (ml) 为 横 坐 标 
分 别 作 图 ， 波长 260nm 处 的 峰 顶 洗 脱 液体 积 为 空 流体 
积 V。。 

量 取 维生素 Bi 溶液 lml， 自 “加 至 已 平衡 的 色谱 柱 中 ” 
起 ， 同 法 操作 ，370nm 波长 处 的 峰 顶 洗 脱 液体 积 为 柱 床 体 
积 Vi。 

测定 法 ” 取 供 试 品 约 1ml( 含 多 糖 抗原 3 一 5mg， 如 为 冻 
于 制品 可 用 流动 相 溶解 )， 加 至 已 标定 的 色谱 柱 中 ， 用 流动 
相 洗 脱 ， 用 组 分 收集 器 收集 洗 脱 液 ， 每 管 收集 5ml， 照 磷 测 
定 法 (通则 3103) 测 定 每 管 洗 脱 液 的 磷 含 量 。 以 供 试 品 每 管 
洗 脱 液 的 磷 含 量 为 纵 坐 标 ， 洗 脱 液体 积 (ml) 为 横 坐 标 作 图 ， 
主峰 峰 顶 洗 脱 液体 积 为 V。。 

按 下 式 计算 : 


VV 
从 二 


式 中 Ko 为 供 试 品 分 配 系 数 ; 
V。 为 供 试 品 洗 脱 液体 积 ，ml; 
V。 为 空 流体 积 ，ml; 
V, 为 柱 床 体积 ，ml。 
计算 供 试 品 在 Ko 值 二 0. 5 的 多 糖 回收 率 ， 


Kp: 


A 
R.(%)= X100 


式 中 R, 为 Ko 值 <0.5 供 试 品 的 多 糖 回 收 率 ，%; 
A, 为 供 试 品 在 Ko 值 二 0.5 各 管 洗 脱 液 的 磷 含 量 
之 和 ; 
A, 为 供 试 品 所 有 管 洗 脱 液 的 磷 含 量 之 和 。 
第 二 法 ”仪器 法 
试剂 与 色谱 柱 的 制备 同 第 一 法 。 
色谱 柱 的 标定 ” 量 取 蓝 色 葡 聚 糖 2000 溶液 1ml 与 维 生 
素 Bi 溶液 0. 2ml， 混 匀 后 加 至 已 平衡 的 色谱 柱 中 ， 以 流动 
相 洗 脱 ， 流 速 每 小 时 15 一 20ml， 检 测 波长 206nm， 用 组 分 
收集 器 收集 洗 赔 液 ， 记 录 色 谱 图 ， 色谱 图 中 ， 第 一 峰 为 蓝 色 
葡 聚 糖 2000 峰 ， 峰 顶 的 洗 脱 液体 积 为 空 流体 积 V。; 第 二 蜂 
为 维生素 Bis 峰 ， 峰 顶 的 洗 脱 液体 积 为 柱 床 体积 Vi 。 
测定 法 ” 取 供 试 品 约 1Imi( 含 多 糖 抗原 3 一 5mg， 如 为 冻 
干 制品 可 用 流动 相 溶 解 )， 加 至 已 标定 的 色谱 柱 中 ， 用 流动 
相 洗 脱 ， 流 速 为 每 小 时 15 一 20ml， 检 测 波长 206nm， 用 组 
分 收集 器 收集 洗 脱 液 ， 记 录 色 谱 图 ， 即 得 。 
按 下 式 计 算 
Ve—V, 
Vr Vs 
式 中 ”Ko 为 供 试 品 分 配 系数 ， 
V.。 为 供 试 品 洗 脱 液体 积 ，ml; 
V 为 空 流体 积 ，ml; 
Vi 为 柱 床 体积 ，ml。 


Kb 


b 型 流感 嗜 血 杆 菌 结合 疫苗 多 糖 含 量 测定 法 


计算 供 试 品 在 Kv 值 过 0. 5 的 多 糖 回 收 率 : 


R.(%) 一 全 x100 


式 中 R; 为 Kv 值 <0.5 供 试 品 的 多 糖 回 收 率 ，%; 
A 为 供 试 品 在 Ko 值 <0. 5 的 色谱 图 面积 ; 
A, 为 供 试 品 色谱 图 总 面积 。 
【附注 】 过 柱 操作 在 10 一 20C 进行 。 


3420 ”伤寒 Vi 多糖 分子 大 小 测定 法 


本 法 用 于 测定 细菌 莱 膜 多 糖 在 色谱 柱 中 的 分 配 系数 
(Kb) 和 多 糖 在 规定 Ko 值 以 前 的 回收 率 。 

试剂 、 色 谱 柱 的 制备 与 色谱 柱 标定 同 通则 3419 第 

测定 法 ” 取 供 试 品 约 lml( 含 多 糖 抗 原 3 一 5mg)， 加 至 
已 标定 的 色谱 柱 中 ， 用 流动 相 洗 脱 ， 流速 为 每 小 时 15~ 
20ml， 用 组 分 收集 器 收集 洗 脱 液 ， 每 管 3 一 5ml。 照 O -乙酰 
基 测 定 法 (通则 3117)， 测 定 每 管 洗 赔 液 中 O -乙酰 基 的 含 
量 ， 求 出 O -乙酰 基 含 晤 最 高 时 的 洗 脱 体积 ， 即 为 多 糖 主 峰 
峰 顶 洗 脱 体积 ve。 

按 下 式 计算 : 


_V.-V, 
V, = 


式 中 ”Ko 为 供 试 品 分 配 系数 ，; 
V。 为 供 试 品 洗 脱 液体 积 ，m!l; 
V 为 空 流体 积 ，ml; 
V, 为 柱 床 体积 ，ml。 
计算 供 试 品 在 Kv 值 委 0. 25 的 多 糖 回收 率 : 


R.(%)= 完 X100 


式 中 R, 为 Ko 值 委 0. 25 供 试 品 的 多 糖 回 收 率 ,%; 
A 为 供 试 品 在 Ko 值 委 0. 25 各 管 洗 脱 液 等 体积 合并 
液 的 O -乙酰 基 含 量 ， 
A, 为 供 试 品 所 有 管 洗 脱 液 等 体积 合并 液 的 O -乙酰 基 
含量 。 
【附注 】 过 柱 操作 在 10 一 20C 进行 。 


Kp 


3421 b 型 流感 嗜 血 杆菌 结合 
疫苗 多 糖 含量 测定 法 


本 法 系 依据 可 溶性 糖 经 无 机 酸 处 理 脱水 产生 糖 醛 (成 糖 ) 
或 糖 醛 衍生 物 ， 生 成 物 能 与 酚 类 化 合 物 缩合 生成 有 色 物 质 ， 
以 此 测定 多 糖 的 含量 。 

试剂 (1)0. 1% 三 氧化 铁 盐 酸 溶液 ”准确 称 取 三 氧化 铁 
(FeCl 。6H:O) 0.1g， 放 人 清洁 的 试剂 产 内 ， 加 盐酸 
100ml， 待 溶解 后 置 2~8 必 冰箱 保存 。 

(2 地 衣 酚 (3,5- 二 羟基 甲苯 ) 乙 醇 溶 液 ” 称 取 地 衣 酚 1g， 
放 人 10ml 量 瓶 中 ， 加 95% 乙 醇 至 10ml。 临 用 前 配制 。 
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3422 人 凝血 酶 活性 检查 法 


(3)25pg/ml 核糖 对 照 品 浴 液 

测定 法 ” 量 取 lml 水 ， 加 入 5ml 0.1%% 三 氯 化 铁 盐酸 溶 
液 ， 混 匀 后 再 加 入 0. 4ml 地 衣 酚 乙醇 溶液 ， 混 匀 。 水 浴 5 
分 钟 后 置 冰 浴 ， 在 波长 670nm 处 测定 吸光 度 ， 作 为 空白 
对 照 。 

先 将 供 试 品 用 水 稀释 至 核糖 含量 不 高 于 25pyg/ml， 作 为 
供 试 品 溶液 ， 量 取 1.0ml 自 “加 入 5ml 0. 1%% 三 氯 化 铁 盐酸 
溶液 ”起 ， 同 法 操作 。 

分 别 取 核 糖 对 照 品 溶液 0. lml、0. 2ml、0. 4ml、0. 6ml、 
0.8ml、1.0ml 于 10ml 试管 中 ,每 管 依次 加 水 0.9ml、 
0. 8ml、0. 6ml、0. 4ml、0.2ml、0ml, 自 “ 加 入 5ml 0. 1% 三 
氯 化 铁 盐酸 溶液 ”起 ， 同 法 操作 。 

结果 计算 ”以 核糖 对 照 品 溶液 的 浓度 对 其 相应 的 吸光 度 
作 直 线 回归 ， 求 得 直线 回归 方程 。 将 供 试 品 溶液 的 吸光 度 代 
人 直线 回归 方程 ， 求 出 供 试 品 溶液 的 核糖 含量 。 


供 试 品 多 糖 含 量 (pg/mD 一 2 


a 为 供 试 品 溶液 的 核糖 含量 ，pg/mli 
为 供 试 品 稀释 倍数 。 


式 中 


3422 .人 凝血 酶 活性 检查 法 


本 法 系 依据 凝血 酶 能 使 人 纤维 蛋白 原 凝固 的 原理 ， 将 供 
试 品 和 人 纤维 蛋白 原 混合 ， 观 察 是 否 产 生 凝 块 ， 以 此 判定 供 
试 品 是 否 具 有 凝血 酶 活性 。 

试剂 〈1)0.5%% 纤 维 蛋白 原 溶液 ”用 生理 氢化 钠 溶液 将 
复 溶 的 冻 干 人 纤维 蛋白 原 溶液 稀释 成 每 1ml 含 smg 的 溶液 。 

(2) 人 凝血 酶 溶液 ”用 生理 握 化 钠 溶 液 将 复 溶 的 冻 干 人 
凝血 酶 稀释 成 每 1ml 中 含 0. 5IU 的 溶液 。 

测定 法 ” 取 供 试 品 0.2ml, 加 0.5% 纤 维 蛋 白 原 溶液 
0. 2ml，37 放置 24 小 时 ， 观 察 有 无 凝 块 或 纤维 蛋白 析出 。 
放置 期 间 至 少 观察 2 次， 同时 做 阴性 对 照 及 阳性 对 照 。 

(1) 阴 性 对 照 ”用 0.2ml 生 理 氯 化 钠 溶液 替代 供 试 品 ， 
同 法 操作 。 

(2) 阳 性 对 照 ”用 0.2ml 凝血 酶 溶液 (每 1ml 含 0. 5IU) 
替代 供 试 品 ， 同 法 操作 。 

结果 判定 ”阴性 对 照 无 任何 凝 块 或 纤维 蛋白 析出 ， 阳 性 
对 照 有 凝 块 或 纤维 蛋白 析出 ， 则 试验 成 立 。 肉 眼 观察 供 试 品 
应 无 凝 块 或 纤维 蛋白 析出 。 

【附注 〗 含 肝素 的 供 试 品 应 根据 肝素 含量 ， 用 适量 的 硫 
酸 鱼 精 蛋白 中 和 供 试 品 内 的 肝素 ( 按 10wg 硫酸 鱼 精 蛋 白 中 和 
1IU 肝素 进行 )， 再 取 供 试 品 照 上 述 方 法 检查 。 

3423 ”活化 的 凝血 因子 活性 检查 法 

本 法 系 依据 活化 的 疾 血 因子 在 脑 磷脂 存在 下 ， 使 缺 血 小 
板 人 血浆 发 生 凝 固 的 原理 ， 将 供 试 品 和 人 缺 血小板 人 血浆 及 脑 
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磷脂 混合 ， 测 定 凝 固 时 间 ， 根 据 凝 固 时 间 判 定 供 试 品 是 否 含 
有 活化 的 凝血 因子 。 

试剂 (1) 缺 血小板 人 血浆 无 菌 采集 人 全 血 于 3.8% 
构 桥 酸 钠 抗 凝 剂 ( 体 积 比 9 : 1) 中 ， 混 匀 ， 以 每 分 钟 1500 转 
4C 离 心 30 分 钟 ， 用 塑料 注射 器 取 上 层 2/3 的 血浆 ， 以 每 分 
钟 3500 转 4 离心 30 分 钟 ， 取 上 层 2/3 血浆 ， 分 装 于 塑料 
管 中 ， 每 支 3ml， 保 存 于 一 40C 备用。 

(2) 三 羟 甲 基 和 氨基 甲烷 (Tris) 缓 冲 液 (pH7.5) 称 取 三 
羟 甲 基 氮 基 甲 烷 7.27g、 毛 化 钠 5. 27g， 加 水 溶解 并 稀释 至 
1000ml( 用 盐酸 调 pH 值 至 7. 5)。 

(3) 脑 磷脂 混 悬 液 ” 冻 干 脑 磷脂 加 水 复 溶 ， 量 取 适 量 用 
生理 氯 化 钠 溶液 稀释 ， 稀 释 后 的 脑 磷脂 混 悬 液 应 使 空白 凝固 
时 间 在 200 一 300 秒 。 

(4)0.025mol/L 氯 化 钙 溶液 称 取 氯 化 钙 (CaCl: ， 
2H:O)147g 溶 于 1000ml 水 中 ， 制 成 1Imol/L 氯 化 钙 贮备 液 。 
临 用 时 ， 用 水 将 1mol/L 氯 化 钙 贮备 液 稀释 40 售 。 

(5) 硫 酸 鱼 精 蛋 白 溶液 ” 称 取 硫酸 鱼 精 蛋白 适量 ， 用 
pH?7.5 的 Tris 缓冲 液 溶解 并 稀释 成 适宜 浓度 的 溶液 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 复 溶 后 的 供 试 品 ， 根 据 测 得 的 肝 
素 含量 (通则 3424) 加 硫酸 鱼 精 蛋 白 溶液 适量 ， 中 和 供 试 品 
中 的 肝素 (10pg 硫酸 鱼 精 蛋白 中 和 1IU 肝素 )， 再 用 Tris 组 
冲 液 (pH7. 5) 稀 释 10 倍 和 100 售 。 

测定 法 ” 取 缺 血小板 人 血浆 0.lml， 加 脑 磷 脂 混 悬 液 
0. 1ml， 混 匀 ，37C 放 置 1 分 钟 ， 加 供 试 品 溶液 (10 倍 或 100 
倍 稀释 液 )0. iml、 已 预 热 至 37 人 的 0.025moi/L 氯 化 钙 溶液 
0. 1ml， 记 录 凝 固 时 间 。 用 Tris 缓冲 液 (pH7.5)0. lml 替代 
供 试 品 溶 液 ， 同 法 操作 ， 作 空白 对 照 。 

结果 判定 ”空白 对 照 凝固 时 间 不 低 于 200 秒 ， 试 验 成 
立 。1:10 和 1: 100 供 试 品 稀释 液 凝固 时 间 均 应 不 低 于 
150 秒 。 

【附注 】(1) 直 接 与 血 和 血浆 接触 的 器 具 应 为 塑料 制品 或 
硅化 的 玻璃 制品 。 从 供 试 品 稀释 到 测定 完毕 应 在 30 分 钟 内 
完成 。 

(2) 供 试 品 每 个 稀释 度 做 2 管 。 


3424 ”肝素 含量 测定 法 (凝固 法 ) 


本 法 系 依 据 硫 酸 鱼 精 蛋白 能 中 和 抗 凝 剂 肝素 ， 从 而 影响 
血浆 凝固 时 间 的 原理 ， 测 定 供 试 品 中 肝素 含量 。 

试剂 (1) 缺 血小板 人 血浆 ”无 菌 采集 人 全 血 于 3. 8% 
枸 榴 酸 钠 抗 上 疑 剂 (体积 比 9: 1) 中 ， 混 名， 以 每 分 钟 1500 转 
4 已 离心 30 分 钟 ， 用 塑料 注射 器 取 上 层 2/3 的 血浆 ， 以 每 分 
钟 3500 转 4 离心 30 分 钟 ， 取 上 层 2/3 血浆 ， 分 装 于 塑料 
管 中 ， 每 支 3ml， 一 40C 保 存 备用 。 

(2) 三 羟 甲 基 氮 基 甲 烷 (Tris) 缓 冲 液 (pH7.5) 称 取 三 
羟 甲 基 氨 基 甲 烷 7.27g、 握 化 钠 5. 27g， 加 水 溶解 并 稀释 至 
1000ml( 用 盐酸 调 pH 值 至 7. 5)。 
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(3) 脑 磷脂 混 悬 液 ” 冻 干 脑 磷脂 加 水 复 溶 ， 取 适量 ,用 
生理 氯 化 钠 溶液 稀释 ， 稀 释 后 的 脑 磷脂 混 悬 液 应 使 空白 凝固 
时 间 在 200~300 秒 。 

(4)0.025mol/ 工 氧化 钙 溶 液 ” 称 取 所 化 钙 (CaCh。2H:O) 
147g 溶 于 1000ml 水 中 ， 制 成 lmol/L 气 化 钙 贮 备 液 。 临 用 
时 ， 用 水 将 lmol/L 氢化 钙 贮 备 液 稀 释 40 倍 。 

(5) 硫 酸 鱼 精 蛋白 溶液 ” 取 硫 酸 鱼 精 蛋 白 适量 ,用 
pH?7. 5 Tris 缓冲 液 溶解 并 稀释 成 每 lml 含 1 一 20mg 的 溶液 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”于 每 支 含 不 同 浓度 的 硫酸 鱼 精 蛋 白 
溶液 10pl 的 塑料 管 中 ， 分别 加 入 按 标示 量 复 溶 后 的 供 试 品 
0.5ml]， 混 匀 。 

测定 法 ”在 已 含有 缺 血小板 人 血浆 0. 1ml 的 塑料 管 中 ， 
加 入 脑 磷脂 混 悬 液 0. lml， 混 匀 ，37C 放 署 1 分 钟 ， 加 供 试 
品 溶液 0. lml, 已 预 热 至 37 的 0.025mol/L 氯 化 钙 溶液 
0. 1Iml， 记 录 凝 园 时 间 。 用 Tris 缓冲 液 (pH7.5)0. 1ml 替代 
供 试 品 溶液 ， 同 法 操作 ， 作 空白 对 照 。 空 白 对 照 凝 固 时 间 不 
低 于 200 秒 ， 试 验 成 立 。 取 凝固 时 间 最 短 的 供 试 品 管 ， 作 为 
硫酸 鱼 精 蛋白 中 和 0. 5ml 供 试 品 中 的 肝素 量 。 硫 酸 鱼 精 蛋白 
1l0pg 中 和 1IU 肝素 。 例 如 凝固 时 间 最 短 的 供 试 品 管 中 含 硫 
酸 鱼 精 蛋白 30kg， 则 中 和 供 试 品 0. 5ml 中 的 肝素 量 为 3IU， 
即 供 试 品 每 lml 含 6IU 肝素 。 

【附注 】 〈1) 直 接 与 血 和 血浆 接触 的 器 具 应 为 塑料 制品 
或 硅化 的 玻璃 制品 。 

(2) 采 用 全 自动 凝血 仪 操作 时 ， 参考 仪器 使 用 说 明 书 
进行 。 


3425 抗 A、 抗 B 血 凝 素 测定 法 


(间接 抗 人 球 蛋 白 法 ) 


本 法 系 采用 间接 抗 人 球 蛋 白 法 (Coombs 试验 )， 测 定 供 
试 品 中 抗 A、 抗 B 血 凝 素 。 

试剂 〈1) 红 细胞 悬 液 取 A 型 、B 型 及 RhD 阳性 的 O 
型 红细胞 各 3 例 ， 分 别 混 合 ， 用 适量 生理 氧化 钠 溶液 洗涤 3 
次 ， 最 后 以 每 分 钟 2000 转 离心 5 分 钟 ， 吸 取 沉 淀 红细胞 适 
量 ， 用 生理 氯 化 钠 溶液 分 别 制 成 5% (ml/ml) 红细胞 悬 液 。 
自 红细胞 采集 之 日 起 1 周 内 使 用 。 

(2) 抗 人 球 蛋 白 血 清 ”为 多 价 抗 人 球 蛋 白 血 清 ， 使 用 前 
需 标定 ， 选 择 适 宜 的 稀释 度 用 于 试验 ， 如 生产 厂商 有 说 明 ， 
按说 明 书 稀释 后 使 用 ， 也 可 按 附注 方法 确定 。 

测定 法 ” 取 供 试 品 适量 ， 用 生理 氢化 钠 溶 液 做 2 倍 系列 
稀释 ， 每 个 稀释 度 的 供 试 品 使 用 2 排 管 (75mm X12mm 小 试 
管 )， 每 管 分 别 加 入 供 试 品 溶液 0. 2ml， 向 第 1 排 各 管 加 A 
型 5% 红 细胞 悬 液 0. 2ml， 第 2 排 各 管 加 B 型 5%% 红 细胞 悬 
液 0. 2ml， 混 义 ， 置 37C 水 浴 30 分 钟 ， 用 适量 的 生理 握 化 
钠 溶 液 洗涤 3 次 ， 每 次 以 每 分 钟 1000 转 离心 1 分 钟 ， 每 管 
加 入 抗 人 球 蛋 白 血 清 0. 2ml， 混 名， 以 每 分 钟 1000 转 离心 1 
分 钟 ， 肉 眼 观 察 结果 。 本 试验 同时 设 阴性 对 照 、 阳 人 性 对 照 及 


3426 ”人 红细胞 抗体 测定 法 


红细胞 对 照 。 

(1) 阴 性 对 照 取 AB 型 人 血清 0.2ml( 双 份 )、 分 别 加 入 
5% A 型 及 B 型 红细胞 悬 液 0.2ml， 混 色 ， 自 “ 置 37C 水 浴 
30 分 钟 ”起 ， 同 法 操作 。 

(2) 阳 性 对 照 ” 取 抗 RhD 血清 (IgG 型 )0. 2ml， 加 入 5% 
RhD 阳性 O 型 红细胞 0. 2ml1， 混 匀 ， 自 “ 置 37C 水浴 30 分 
钟 ” 起 ， 同 法 操作 。 

(3) 红 细胞 对 照 ” 取 生理 氧化 钠 溶 液 0. 2ml( 双 份 )， 分 
别 加 入 5% A 型 及 也 型 红细胞 悬 液 0. 2ml， 混 匀 ， 自 “ 置 
37C 水 浴 30 分 钟 ” 起 ， 同 法 操作 。 

结果 判定 ”阴性 对 照 及 红细胞 对 照 结果 均 呈 阴性 ， 阳 性 
对 照 结 果 不 低 于 “十 十 十 ”， 试 验 成 立 。 

抗 A、 抗 B 血 凝 素 滴 度 以 产生 “十 ”凝集 的 供 试 品 最 
高 稀释 倍数 计算 ， 不 计 红 细胞 悬 液 及 抗 人 球 蛋 白 血 清 的 
体积 。 

【附注 了 (1) 供 试 品 为 凝血 因子 出 制 剂 时 ， 需 先 用 生理 氨 
化 钠 溶液 预 稀释 成 每 1ml 中 含 4IU 后 ， 再 进行 测定 。 

(2) 抗 人 球 蛋 白 血 清 的 标定 ”将 抗 人 球 蛋白 血清 和 抗 
RhD 血清 分 别 用 生理 氯 化 钠 溶液 做 2 倍 系列 稀释 ， 每 管 
0. 2mi， 于 稀释 的 抗 RhD 血清 管 中 加 入 5% RhD 阳性 的 O 
型 压 积 红细胞 悬 液 0. 1ml， 混 匀 后 置 37 必 水 浴 中 30 分 钟 ， 
用 生理 氯 化 钠 溶液 洗 3 次 并 配 成 2% 红 细胞 悬 液 ， 取 每 个 稀 
释 度 致 敏 红细胞 悬 液 0. 2ml1， 分 别 加 入 1 排 稀释 的 抗 人 球 蛋 
和 白 血 清 中 ， 混 匀 ， 以 每 分 钟 1000 转 离心 1 分 钟 ， 判 定 结果 。 
用 等 量 未 致 敏 人 RhD 阳性 O 型 红细胞 替代 致 敏 红 细胞 ， 同 
法 操作 ， 作 为 阴性 对 照 。 阴 性 对 照 成 立 ， 以 出 现 “ 十 ” 血 凝 
反应 的 抗 RhD 血清 的 最 高 稀释 倍数 所 对 应 的 抗 人 球 蛋 白 血 
清 的 最 高 稀释 倍数 为 最 适 稀释 度 。 

〈3) 红 细胞 凝集 判定 标准 如 下 : 

十 十 十 十 “一 个 结实 的 凝集 块 ; 

十 十 十 “ 几 个 大 的 凝集 块 ; 

十 十 “中 等 大 的 凝集 抉 ， 背 景 清晰 

十 “小 凝集 块 ， 背 最 浑浊 

阴性 ”无 凝集 和 溶血 。 

(4) 阴 性 对 照 、 阳 性 对 照 、 红 细胞 对 照 与 供 试 品 试验 应 
同步 进行 。 


3426 人 红细胞 抗体 测定 法 
(微量 板 法 ) 


本 法 系 依据 红细胞 与 红细胞 抗体 结合 后 发 生 凝 集 的 原 
理 ， 通 过 比较 血 凝 反应 终点 ， 测 定 供 试 品 中 人 红细胞 抗体 
效 价 。 

试剂 1%O 型 红细胞 悬 液 取 3 例 或 3 例 以 上 O 型 搞 
癣 血 混 合 ， 采 血 后 7 天 内 使 用 。 用 前 以 生理 氯 化 钠 溶液 洗涤 
3 次 ， 末 次 以 每 分 钟 2000 转 离心 10 分 钟 ， 取 压 积 红 细胞 适 
量 ， 用 生理 氯 化 钠 溶液 制 成 1 多 浓度 备用 。 
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3427 人 血小板 抗体 测定 法 


测定 法 在 “V” 形 、 底 角 旦 90" 的 96 孔 微 量 板 上 ， 用 
生理 握 化 钠 溶 液 将 供 试 品 做 2 倍 系列 稀释 ， 每 个 供 试 品 做 2 
排 ,每 孔 加 人 50pl。 再 向 每 孔 加 入 1%O 型 红细胞 悬 液 
50p1， 轻 拍 微量 板 30 秒 混 匀 。 室 温 静 和 沾 3 小 时 观察 结果 ， 
同时 用 生理 氢化 钠 溶 液 蔡 代 供 试 品 ， 同 法 操作 ， 作 阴性 
对 照 。 

结果 判定 将 微量 板 置 于 白色 背景 之 上 ， 将 供 试 品 孔 与 
阴性 对 照 孔 比较 ， 红 细胞 沉 于 底部 成 一 规则 的 圆 点 而 孔 壁 未 
粘 有 红细胞 判 为 阴性 ; 孔 壁 上 均匀 附着 1 层 红 细胞 ， 或 红 细 
胞 未 全 部 沉 于 底部 ， 部 分 附着 于 和 孔 壁 上 均 判 为 阳性。 以 供 试 
品 出 现 阳性 的 最 高 稀释 倍数 为 其 红细胞 抗体 的 效 价 。 如 同 批 
供 试 品 前 后 排 结 果 相 差 在 1 个 以 上 稀释 度 时 应 重 试 。 相 差 1 
个 稀释 度 时 ， 则 以 2 排 结 果 中 出 现 阳性 的 最 高 稀释 度 为 该 供 
试 品 的 红细胞 抗体 效 价 。 


3427 人 血小板 抗体 测定 法 


本 法 系 采用 血小板 与 血小板 抗体 结合 后 ， 使 血小板 发 生 
凝集 的 原理 ， 通 过 比较 凝集 反应 终点 测定 供 试 品 中 人 血小板 
抗体 效 价 。 

试剂 〈1)5%% 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 (EDTA) 抗 凝 剂 ” 称 取 
磷酸 氢 二 钠 (NasHPO, 。12H:O) 0.365g、 磷 酸 二 和 氢 钾 
0.875g、 氧 化 钠 2. 125g 、 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 (EDTA-Na2z * 
2H:O)12. 5g， 加 水 溶解 并 稀释 至 250ml。 

(2)0.33% EDTA 溶液 ” 称 取 磷酸 毛 二 钠 (Nas HPO 。 
12H:O)0.73g、 磷 酸 二 氢 钾 1.75g、 和 握 化 钠 4.25g、 乙 二 胺 
四 乙酸 二 钠 (EDTA-Na,，。2H;O)1.65g、 加 水 溶解 并 稀释 
至 500ml。 

(3) 血 小 板 稀释 液 取 3 人 份 以 上 AB 型 血清 混合 ，56'C 
灭 能 30 分 钟 ， 按 AB 型 血清 每 100ml 加 硫酸 负 50g 的 比例 加 
人 硫酸 钢 ， 置 37 吸附 1 小 时 ， 随 时 搅动 ， 然 后 以 每 分 钟 
3000 转 离心 30 分 钟 ， 弃 去 沉淀 ， 吸 上 清 液 备用 。 

试验 当天 按 1 份 血清 加 3 份 生理 氢化 钠 溶液 配 成 血小板 
稀释 液 (注意 AB 型 血清 中 不 得 混 有 红细胞 及 溶血 ) 。 
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(4) 血 小 板 悬 液 的 制备 ”采集 人 静脉 血 20ml， 按 5% 
EDTA 溶液 与 全 血 以 1: 9( 体 积 比 ) 的 比例 混合 ， 于 20C 以 
每 分 钟 800 转 离心 15 分 钟 ， 取 上 层 血浆 加 0. 33% EDTA 溶 
液 至 原 全 血 体积 ， 于 20C 以 每 分 钟 1500 转 离心 10 分 钟 ， 
弃 去 上 清 液 ， 如 此 再 重复 用 0.33% EDTA 洗 深 2 次 ， 弃 上 
清 液 ， 向 沉淀 中 加 血小板 稀释 液 0. 5ml， 混 匀 ， 计 数 并 将 血 
小 板 浓度 调 至 2.5X105 一 3.5X105/mms 即 可 (注意 ,计数 
时 血小板 悬 液 应 在 计数 板 上 蔡 置 2 一 3 分 钟 ， 并 在 10 分 钟 内 
计数 完 ) 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”用 生理 所 化 钠 溶液 将 供 试 品 做 2 倍 
系列 稀释 至 1 : 16。 

阳性 对 照 深 液 的 制备 ”取经 人 血小板 免疫 的 猪 血 浆 ( 或 
免 血 清 )0.5ml，60C 灭 能 10 分 钟 ， 用 硫酸 钢 0. 05g 于 37'C 
吸附 15 分 钟 后 ， 以 每 分 钟 3000 转 离心 20 分 钟 ， 取 上 清 液 
备用 。 

阴性 对 照 溶液 的 制备 ”生理 氢化 钠 溶 液 及 血小板 稀 
释 液 。 

测定 法 ” 量 取 不 同 稀 释 度 供 试 品 溶液 各 0. 1ml， 分 别 加 
血小板 悬 液 0. 1ml， 于 37 必 保温 30 分 钟 后 ， 滴 到 计数 板 上 ， 
静 置 2~3 分 钟 ， 在 20~40 倍 显微镜 下 观察 结果 。 本 试验 同 
时 设 阴 性 对 照 、 阳 性 对 照 组 。 

(1) 阳 性 对 照 ” 取 阳性 对 照 溶液 0. lml， 自 “加 血小板 
悬 液 0. 1ml” 起 ， 同 法 操作 。 

(2) 阴 性 对 照 ” 取 阴性 对 照 溶液 0.1ml， 自 “加 血小板 
悬 液 0. 1ml” 起 ， 同 法 操作 。 

结果 判定 ”阳性 对 照 为 “十 十 ”; 阴性 对 照 为 “一 ”; 试 
验 成 立 。 以 “十 ”为 判定 终点 ， 即 以 供 试 品 出 现 “ 十 ”的 最 
高 稀释 度 为 该 供 试 品 的 血小板 抗体 效 价 。 

【附注 】(1)“ 一 ”无 凝 块 或 偶 见 2 一 3 个 血小板 成 串 。 

(2)“ 十 ”小 凝 块 ，3 一 5 个 血小板 凝集 ， 游 离 血 小 
板 少 。 

(3)“ 十 十 ”大 凝 块 ，6 个 以 上 血小板 聚集 ， 几 乎 无 游 
离 血小板 。 


3500 ”生物 活性 / 效 价 测定 法 


3501 重组 乙 型 肝炎 疫苗 (酵母 ) 
体外 相对 效力 检查 法 


本 法 系 以 酶 联 免疫 法 测定 供 试 品 中 的 乙 型 肝炎 病毒 表面 
抗原 (HBsAg) 含 量 ， 并 以 参考 品 为 标准 ， 采 用 双 平 行 线 分 


。262 。 


析 法 计算 供 试 品 的 相对 效力 。 

试剂 (1)PBS(pH7.2) 称 取 氯 化 钠 8. 850g、 磷 酸 二 
和 氨 钠 (NaH;, PO,，。2H,0O)0. 226g 和 磷酸 氢 二 钠 (Nas HPO, ， 
12H:O)1. 698g， 加 适量 水 溶解 ， 调 pH 值 至 7. 2， 加 水 稀释 
至 1000ml。 

(2) 供 试 品 处 理 液 ” 量 取 20% 二 乙醇 胺 1.25ml 和 10% 
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Triton X-100 0. 20ml， 加 PBS 8. 55ml， 混 匀 备 用 。 

(3) 供 试 品 稀 释 液 ” 称 取 牛 血清 白 蛋 白 10. 0g， 加 PBS 
溶解 并 稀释 至 1000ml， 备 用 。 

参考 品 溶液 及 供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 参考 品 及 
供 试 品 各 0. 1ml， 分 别 加 入 0. 1ml 供 试 品 处 理 液 ， 加 盖 混 
勾 ， 在 20~28 作 静 置 30~35 分 钟 。 将 处 理 后 的 参考 品 和 
供 试 品 分 别 以 供 试 品 稀释 液 进 行 适 当 稀 释 ， 稀 释 后 取 
1:2000、1: 4000、1: 8000、1: 16 000、1: 32 000 及 其 
他 适宜 稀释 度 进行 测定 ， 每 个 稀释 度 做 双 份 测定 。 阴 性 对 
照 为 供 试 品 稀释 液 ( 双 份 )， 阴 性 对 照 和 阳性 对 照 均 不 需 
稀释 。 

测定 法 ” 按 试剂 盒 使 用 说 明 书 进行 。 试 剂 盒 阴性 和 阳 
性 对 照 的 吸光 度 均值 应 在 试剂 盒 要 求 范 围 内 ， 试 验 有 效 。 
3 次 测定 的 数据 均 用 量 反 应 平行 线 测定 法 (通则 1431) 计 算 
相对 效力 。 以 3 次 相对 效力 的 几何 均值 为 其 体外 相对 效力 。 
以 参考 品 为 标准 ， 供 试 品 相对 效力 应 不 小 于 0.5， 狮 为 
合格 。 


3502 ”时 型 肝炎 灭 活 疫苗 体外 
相对 效力 检查 法 


本 法 系 以 酶 联 免 疫 法 测定 供 试 品 中 的 甲 型 肝炎 病毒 抗原 
含量 ， 并 以 参 比 疫苗 为 标准 ， 计 算 供 试 品 的 相对 效力 。 

参 比 疫 苗 及 供 试 品 溶液 制备 ”将 参 比 疫苗 与 供 试 品 采用 
适宜 方法 进行 解 离 后 ， 用 相应 供 试 品 稀释 液 进 行 倍 比 稀释 ， 
取 1:2、1:4、1:8、1:16、1:32 或 其 他 适宜 5 个 稀释 
度 进行 测定 。 

测定 法 ”用 纯化 的 甲肝 病毒 抗体 包 被 酶 标 板 ， 每 孔 
100p1，2~8 仿 放置 过 夜 ， 然 后 洗 板 、 拍 干 。 用 10% 牛 血清 
PBS 溶液 进行 封闭 ， 每 孔 200p1，37 作 钴 育 1 小 时 。 

取 已 包 被 的 酶 标 板 ， 加 入 各 稀释 浓度 的 参 比 疫苗 和 供 试 
品 ， 每 个 稀释 度 加 3 孔 ， 每 孔 100nl，37 心 钥 育 1 小 时 或 
2~8C 过 夜 ， 洗 板 后 加 酶 结合 物 ， 每 孔 加 100n1，37 伟 髓 育 
1 小 时 。 

洗 板 后 加 显 色 液 ， 每 孔 100kl，37C 巍 育 10 一 15 分 钟 ， 
加 终止 剂 50kl， 读 取 吸 光度 (A) 。 

结果 计算 ”将 测 出 的 参 比 疫苗 及 供 试 品 的 A 均值 乘 以 
1000 后 记录 于 下 表 。 


稀释 度 | 参 比 疫苗 A 值 X1000(S) 供 试 品 4 值 X1000(T) 


供 试 品 抗 原 含量 == 参 比 疫苗 抗原 含量 X antilg( 芒 Xilg2) 
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V=0, 2( 工 十 Ts 十 TT 十 工 二 Ts) 
一 0.2(Si 十 Ss 十 S3 十 Ss 十 Ss) “ 
奴 =0.1(T 一 下 十 S 一 S ) 十 0.05( 下 一 了 十 3 一 S) 


一 _ 供 试 品 抗原 含量 _ 
体外 相对 效力 一 参 比 疫苗 抗原 含 重 


3503 ”人 用 狂犬 病 疫苗 效 价 测定 法 
(NIH 法 ) 


本 法 系 将 供 试 品 免疫 小 鼠 后 ， 产 生 相 应 的 抗体 ， 通 过 小 
鼠 抗 体 水 平 的 变化 测定 供 试 品 的 免疫 原 性 。 

试剂 稀释 液 (PBS) 量 取 0.9% 磷 酸 二 氢 钾 溶液 
75ml、2. 4% 磷 酸 氢 二 钠 (NazHPO,。12H:O) 溶 液 425ml、 
8.5% 氯 化 钠 溶液 500ml， 混 合 后 加 水 至 5000ml， 调 pH 值 
至 7. 2 一 8.0。 

攻击 窒 株 CVS 制备 ” 启 开 毒 种 ， 稀 释 成 10-? 悬 液 ， 接 
种 10 一 12g 小 向 ， 不 少 于 8 只 ， 每 只 脑 内 接种 0.03ml， 连 
续 传 2 一 3 代 ， 选 择 接种 4~5 天 有 上 典型 狂犬 病症 状 的 小 鼠 脑 
组 织 ， 研 磨 后 加 入 含 2% 马 血清 或 新 生 牛 血清 制 成 20%% 最 
液 ， 经 每 分 钟 1000 转 离心 10 分 钟 ， 取 上 清 液 经 病毒 滴定 
(用 10 只 18 一 20g 小 鼠 滴定 ) 及 无 菌 检查 符合 规定 后 作 攻 击 
毒 用 。 

参考 疫苗 的 稀释 参考 疫苗 用 PBS 稀释 成 1 : 25、 
1: 125 和 1: 625 等 稀释 度 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 供 试 品 用 PBS 做 5 倍 系列 稀释 。 

测定 法 ”用 不 同 稀释 度 的 供 试 品 及 参考 疫苗 分 别 免疫 
12~14g 小 鼠 16 只 ， 每 只 小 鼠 腹 腔 注射 0. 5ml， 间 隔 1 周 再 
免疫 1 次 。 

小 鼠 于 第 一 次 免疫 后 14 天 ， 用 经 预先 测定 的 含 5 一 
100LDso 的 病毒 量 进行 脑 内 攻击 ， 每 只 0.03ml; 同时 将 攻击 
毒 稀释 成 10" 、10-: 、10 “和 10 进行 毒 力 滴定 ， 每 个 稀释 
度 均 不 少 于 8 只 小 饼 。 小 鼠 攻 击 后 逐日 观察 14 天 ， 并 记录 
死亡 情况 ， 统 计 第 5 天 后 死亡 和 呈 典 型 狂犬 病 脑 症 状 的 
小 鼠 。 


计算 供 试 品 和 参考 疫苗 EDs 值 。 
计算 相对 效力 : 
T dr 
P= XxX WX? 


式 中 PP 为 供 试 品 效 价 ，IU/ml; 

T 为 供 试 品 EDso 的 倒数 ， 
S 为 参考 疫苗 EDso 的 倒数 ; 
drt 为 供 试 品 的 1 次 人 用 剂量 ，ml; 
ds 为 参考 疫苗 的 1 次 人 用 剂量 ，ml; 
DD 为 参考 疫苗 的 效 价 ，IU/ml。 

【附注 】(1) 动 物 免疫 时 应 将 疫苗 保存 于 冰 浴 中 。 

(2) 各 组 动物 均 应 在 同样 条 件 下 饲养 。 

(3) 攻 击 毒 原 病 毒液 (10" ) 注 射 的 小 鼠 应 80% 以 上 死亡 。 
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3504 了 吸附 破 伤风 疫苗 效 价 测定 法 


本 法 系 用 破 伤风 毒素 攻击 经 供 试 品 与 标准 品 分 别 免疫 后 
的 小 鼠 (或 豚鼠 ， 比 较 其 存活 率 ， 计 算出 供 试 品 的 效 价 。 

标准 品 和 供 试 品 溶液 的 制备 用 生理 氯 化 钠 溶液 将 破 伤 
风 类 毒素 标准 品 和 供 试 品 以 适当 比例 稀释 成 3 一 5 个 稀释 度 
〈 居 中 的 稀释 度 必 须 在 攻 毒 后 能 保护 约 半数 动物 ) 。 

测定 法 ”用 每 一 稀释 度 的 破 伤风 类 毒素 标准 品 和 供 试 品 
溶液 分 别 免 疫 体重 14 一 16g 同性 别 或 肉 雄 各 半 NIH 小 鼠 至 
少 14 只 (或 250~350g 豚鼠 至 少 10 只 )， 每 只 小 鼠 皮下 注射 
0. 5ml( 或 每 只 豚鼠 皮下 注射 1mb 。 另 外 10 只 未 注射 的 小 鼠 
作为 对 照 ( 或 另外 未 注射 的 5 只 豚鼠 作为 对 照 ) 。 攻 击 用 破 伤 
风 毒 素 使 用 0. 2% 明胶 磷酸 盐 缓 冲 液 稀释 。 免 疫 4 周 后 ， 每 
只 免疫 小 鼠 皮下 注射 50LDs 破 伤风 毒素 0. 5ml( 或 每 只 免疫 
豚鼠 皮下 注射 100LDso 破 伤风 毒素 1. 0ml) 。 对 照 组 每 只 小 鼠 
皮下 注射 1LDio 破 伤风 毒素 0. 5ml( 或 对 照 组 每 只 豚鼠 注射 
1LDso 破 伤风 毒素 1. 0ml)。 攻 击 后 观察 5 天 ， 每 日 记录 结 
果 。 根据 第 5 天 存活 率 的 剂量 反应 曲线 ， 用 平行 线 法 计算 结 
果 。95% 可 信 限 应 在 效 价 的 50%~200%， 否 则 95% 可 信和 有限 
的 低 限 应 大 于 相应 品种 中 要 求 的 效 价 规格 。 

【附注 】 试 验 成 立 应 具备 的 条 件 : 

(1) 供 试 品 的 最 低 稀释 度 能 保护 半数 以 上 动物 ，; 

(2) 供 试 品 的 最 高 稀释 度 能 保护 半数 以 下 动物 ; 

(3) 供 试 品 和 标准 品 的 剂量 反应 曲线 在 平行 性 及 直线 性 
上 的 差异 无 显著 意义 

(4) 对 照 组 动物 应 部 分 死亡 而 不 全 部 死亡 。 


3505 ”吸附 白 除 疫苗 效 价 测定 法 


第 一 法 ”豚鼠 毒素 攻击 法 (仲裁 法 ) 

本 法 系 用 白喉 毒素 攻击 经 供 试 品 与 标准 品 分 别 免疫 后 的 
豚鼠 ， 比 较 其 存活 率 ， 计 算出 供 试 品 的 效 价 。 

标准 品 和 供 试 品 溶液 的 制备 ”将 标准 品 和 供 试 品 用 生理 
氧化 钠 溶液 按 等 比 间隔 稀释 3~5 个 稀释 度 ， 使 中 间 稀 释 度 
在 攻 毒 后 必须 能 保护 约 半数 动物 。 

测定 法 ”用 稀释 好 的 标准 品 和 供 试 品 溶液 分 别 免疫 
250~350g 同性 别 或 崔 、 雄 各 半 豚 启 ， 每 个 稀释 度 至 少 免疫 
10 只 。 另 取 5 只 不 免疫 豚鼠 同时 饲养 ， 作 为 对 照 。 

免疫 4 周 后 ， 每 只 免疫 豚鼠 皮下 注射 100LDs 白喉 毒素 
1.0ml。 对 照 组 豚鼠 注射 经 100 倍 稀释 之 上 述 毒 素 ， 每 只 皮 
下 注射 1. oml。 攻 毒 后 观察 5 天 ， 每 日 记录 动物 死亡 情况 。 
根据 第 5 天 存活 率 ， 以 标准 品 的 效 价 为 标准 ， 用 平行 线 法 计 
算 供 试 品 的 效 价 。95% 可 信和 限 应 在 效 价 的 50%~200%， 否 
则 95% 可 信 限 的 低 限 应 大 于 相应 品种 中 要 求 的 效 价 规格 。 

【附注 】 试 验 成 立 的 条 件 : 

(1) 供 试 品 的 最 低 稀释 度 能 保护 半数 以 上 动物 ; 
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(2) 供 试 品 的 最 高 稀释 度 能 保护 半数 以 下 动物 ; 

(3) 对 照 组 动物 应 部 分 死亡 而 不 全 部 死亡 ; 

(4) 供 试 品 和 标准 品 的 剂量 反应 曲线 在 平行 性 及 直线 性 
上 的 差异 无 显著 意义 。 

第 二 法 ”小 鼠 -Vero 细胞 法 

本 法 系 用 Vero 细胞 法 测定 经 供 试 品 与 标准 品 分 别 免 疫 
后 的 小 鼠 血清 中 的 白喉 抗 毒素 水 平 ， 计 算 供 试 品 的 效 价 。 

试剂 〈1) 适 宜 培养 液 ” 临 用 时 于 培养 液 中 加 入 新 生生 
血清 、3% 谷 氨 酰 胺 、 青 霉 素 、 链 霉 素 适量 ， 使 其 终 浓度 分 
别 为 10%、0.03%、100IU/ml 和 100IU/ml。 用 7%% 碳 酸 氢 
钠 溶 液 调 pH 值 至 7. 0 一 7, 2 。 

(2) 无 Ca 、Mg 一 缓冲 液 ” 称 取 毛 化 钠 8.0g、 毛 化 钾 
0. 2g、 磷 酸 氨 二 钠 1. 15g， 加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml。 

(3)0. 25% 胰 酶 溶液 ” 称 取 胰 酶 2. 5g、 乙 二 胺 四 乙酸 二 
钠 0. 2g， 用 无 Ca 、Mg 缓冲 液 溶 解 ， 并 稀释 至 1000ml， 
用 7% 碳酸 氢 钠 溶液 调 pH 值 至 7.0。 

Vero 细胞 悬 液 的 制备 ”将 Vero 细胞 培养 于 150cm? 培 
养 瓶 中 ， 待 单 层 细胞 长 满 至 80% 一 100% 时 ， 弃 去 上 层 培养 
液 ， 加 入 0. 25% 胰 酶 溶液 10ml， 置 37C 消 化 数 分 钟 ， 弃 去 
胰 酶 ， 加 入 10ml 培养 液 ， 分 散 细 胞 进行 计数 ， 用 培养 液 调 
整 细胞 浓度 至 每 lml 含 2. 5X105 个 细胞 。 

标准 品 及 供 试 品 溶液 的 稀释 ”用 生理 氯 化 钠 溶 液 将 吸附 
白喉 类 毒素 的 标准 品 和 供 试 品 分 别 以 2 倍 系列 稀释 法 稀释 成 
3 一 5 个 适当 稀释 度 。 

测定 法 (1) 免 疫 与 采血 ”用 吸附 白喉 类 毒 罕 标准 品 和 
供 试 品 的 每 一 稀释 度 分 别 免 疫 10 一 14g 同性 别 NIH 小 鼠 8 
只 ， 每 只 小 鼠 皮 下 注射 0. 5ml。 免疫 5 周 后 ， 采 血 ， 分 离 血 
清 ，56"C 、30 分 钟 灭 能 ， 于 一 20 它 保存 。 

《2) 阳 性 对 照 小 鼠 血 清 “用 含 白 喉 类 毒素 成 分 的 疫苗 免 
疫 1 批 小 鼠 ， 免疫 5 周 后 采血 ， 分 离 血 清 ，56C 、30 分 钟 
灭 能 ， 分 装 小 管 ， 冷冻， 于 一 20 它 保存 。 

(3) 毒 素 试 验 量 测定 ”Vero 细胞 测定 白喉 抗体 试验 时 毒 
素 浓度 采用 1/10 000Lcd。 

在 96 孔 培 养 板 中 用 MEM 培养 液 将 毒素 做 2 倍 系列 稀 
释 ， 每 孔 50pl， 然 后 向 各 了 和 孔 中 加 入 标准 白喉 抗 毒 素 
《0. 0001IU)50pl， 加 盖 ， 室 温 放 几 1 小 时 后 ， 加 入 Vero 细 
胞 悬 液 50xl， 加 盖 ， 用 封 板 膜 封 板 ， 于 37C 二 氧化 碳 锤 箱 
培养 6 一 7 天 后 ， 观 察 结果 ， 使 细胞 死亡 的 最 大 毒素 稀释 度 
(红色 ) 即 1/10 000Lcd。 

1/10 000Lcd 的 毒素 量 相 当 于 1X10-Lf 的 毒素 ， 适 合 
本 试验 。 

(4) 抗 体 滴 定 ”于 96 孔 微 量 培养 板 中 测定 。 

人 @ 向 每 孔 加 入 50p1 培 养 液 ， 但 All、Awz 和 孔 和 Hi,、Hiz 
孔 不 加 ， 而 Gi 、Gwzs 孔 加 100pl 培养 液 。 

@ 取 8 份 待 检 血 清 ， 分别 加 入 Ai 至 Hi 孔 各 50p]， 横 
向 做 2 倍 系列 稀释 ， 直 至 Aw。 和 Hio 孔 。 

全 将 标准 白喉 抗 毒素 稀释 至 每 lml 含 0. 008IU， 加 入 
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An、Aiw、Bu 和 Bis 孔 各 50pl， 从 Bu 和 Bis 孔 开始 竖 向 做 2 
们 稀释 至 Di 和 Diz 筷 。 

@Hu 和 Hi 和 孔 加 和 阳性 对 照 小 鼠 血 清 50pl。 

@@ 除 Gu 和 Gis 孔 外 ， 向 其 余 各 孔 中 加 入 毒素 (1/10 000 
Lcd)50pl， 轻 轻 转动 培养 板 ， 混 色 ， 加 盖 后 ， 置 室温 1 小 时 。 

@@ 收 集 Vero 细胞 ， 进 行 计数 ， 并 稀释 成 每 lml 含 2. 5X 
10: 个 细胞 的 悬 液 。 

@ 室 温 放 置 1 小 时 的 培养 板 ， 每 孔 立 即 加 入 50pl Vero 
细胞 最 液 ， 加 盖 ， 用 封 板 膜 封 板 后 ， 于 37C 二氧化碳 角 箱 
培养 6 一 7 天 。 

@ 取 出 培养 板 ， 根 据 培养 液 颜 色 变化 记录 结果 ， 黄 色 为 
(十 )， 红 色 ( 一 )， 颜 色 不 明显 者 则 可 用 显微镜 观察 ， 如 单 层 
细胞 完整 无 损 为 (十 ) ， 和 否则 记录 (一 ) 。 最 终结 果 用 以 2 为 底 
的 指数 表示 ， 终 点 为 变 成 黄色 的 最 高 稀释 度 孔 的 指数 。 例 如 
变 黄色 的 最 后 1 孔 稀释 倍数 是 256 ， 即 为 2 ， 则 结果 记 为 8。 

用 平行 线 分 析 法 进行 结果 计算 。 供 试 品 和 标准 品 的 剂量 
反应 曲线 在 平行 性 及 直线 性 上 的 差异 无 显著 意义 。95% 可 信 
限 应 在 效 价 的 50%~200%， 否 则 95% 可 信 限 的 低 限 应 大 于 
相应 品种 中 要 求 的 效 价 规格 。 

【附注 】 试 验 要 求 : 

(Eu 、Ez 、Fu 和 Fis 和 孔 代 表 毒 素 量 和 Vero 细胞 敏感 
度 ， 应 出 现 ( 一 )， 如 果 出 现 ( 十 )， 则 毒素 量 和 细胞 敏感 度 都 
很 低 ， 应 重 试 ; 

(2) 细 胞 孔 Ga 、Giz 和 阳性 对 照 孔 Hi、Hi: 都 必须 是 
(十 )， 如 出 现 ( 一 )， 应 重 试 ; 

(3) 如 毒素 用 量 准 确 (1/10 000Lcd)， 则 Ah 、Az 和 Bii 、 
Bz 孔 均 应 为 (十 )， 而 Cu、Cu 和 Di;、Diz 均 应 为 (一 )， 否 
则 应 重 试 ; 

(4) 细 胞 计数 应 准确 。 


3506 ”类 毒素 架 状 单位 测定 法 


本 法 系 依 据 类 毒素 与 相应 抗 毒素 在 适当 的 含量 、 比 例 、 
温度 、 反 应 时 间 等 条 件 下 ， 可 在 试管 中 发 生 抗 原 抗体 结合 ， 
产生 肉眼 可 见 的 架 状 凝集 反应 。 根 据 抗 毒素 架 状 反应 标准 品 
可 测定 供 试 品 的 絮 状 单位 值 。 

试剂 ”硼酸 盐 缓 冲 液 。” 称 取 四 硼酸 钠 (Na, BO, + 10HzO 〇 ) 
0. 5g、 硼 酸 4. 5g、 握 化 钠 8. 5g， 加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml。 
pH 值 为 7.0 一 7.2。 

标准 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 白 喉 或 破 伤风 抗 毒素 絮 状 
反应 国家 标准 品 ， 用 硼酸 盐 缓 冲 液 准确 稀释 至 每 1ml 含 
100Lf 的 溶液 。 

供 试 品 沉 液 的 制备 ” 取 供 试 品 适量 ， 加 硼酸 盐 缓 冲 液 稀 
释 至 适宜 辊 状 单位 。 

测定 法 ”精密 量 取 每 Iml 含 100Lf 的 抗 毒 素 絮 状 反应 标 
准 品 溶液 0. 3ml、0. 4ml、0. 5ml、0. 6ml、0. 7ml， 分 别 加 入 
架 状 反应 管 ， 精 密 量 取 供 试 品 溶 液 1ml， 快 速 准确 加 入 上 述 


”3507 白喉 抗 毒素 效 价 测定 法 
各 加 状 反应 管内 ， 播 匀 ， 置 45 一 50 水浴 中 ， 连 续 观 察 ， 
并 记录 絮 状 出 现 次 序 和 时 间 。 再 取 5 支 絮 状 反应 管 ， 重 复 上 
述 试 验 ， 将 最 先 出现 絮 状 之 管 放 中 间 ， 前 后 各 加 两 管 不 同 量 
抗 毒素 絮 状 反应 标准 品 溶 液 ， 每 管 间隔 0.05ml， 再 向 各 管 
中 加 入 供 试 品 lml， 观 察 絮 状 出 现 情况 。 根 据 结果 ， 再 重复 
试验 1 次 ， 将 最 先 出 现 絮 状 之 管 放 中 间 ， 前 后 各 加 两 管 不 同 
量 抗 毒素 絮 状 反应 标准 品 溶液 ， 每 管 间隔 0.02ml， 同 上 法 
观察 并 记录 结果 ， 以 2~3 次 相同 值 为 最 终 测定 值 。 
按 下 式 计算 
供 试 品 架 状 单位 (Lf/ml) 二 VXnXx 100 
式 中 VV 为 最 先 出 现 絮 状 时 使 用 的 每 Iml 含 100Lf 的 抗 毒素 
絮 状 反应 标准 品 溶液 的 体积 ，ml; 
2 为 供 试 品 稀释 倍数 。 


3S07 ”和 白喉 抗 毒素 效 价 测定 法 
(家 免 皮 肤 试 验 法 ) 


本 法 系 依据 抗 毒素 能 中 和 毒素 的 作用 ， 将 供 试 品 与 标准 
品 进 行 对 比试 验 ， 推 算出 每 1ml 供 试 品 中 所 含 抗 毒素 的 国际 
单位 数 (IU/ml) 。 

试剂 ”稀释 液 ( 硼 酸 盐 缓冲 盐水 ) 称 取 和 氢化 钠 8. 5g、 
硼酸 4. 5g、 四 硼酸 钠 (Na BO;,， 10H:O)0. 5g， 加 水 溶解 并 
稀释 至 1000ml， 过 滤 ， 灭 菌 后 pH 值 为 7. 0 一 7. 2。 

和 白喉 抗 毒素 标准 品 溶 液 的 制备 ” 取 白 喉 抗 毒素 标准 品 适 
量 ， 稀 释 至 每 lml 含 1/15IU， 即 与 毒素 等 量 混合 后 每 0. 1ml 
注射 量 中 含 1/300IU。 白 喉 抗 毒素 标准 品 原 倍 溶液 的 一 次 吸 
取 量 应 不 低 于 0. 5ml。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”将 供 试 品 稀释 成 数 个 稀释 度 ， 使 每 
lml 含 抗 毒素 约 1/15 IU， 其 稀释 度 间隔 为 5%~10%。 

测定 法 ”将 毒素 稀释 至 每 lml 含 20 个 试验 量 (1/300L7)， 
即 与 抗 毒素 等 量 混合 后 每 0. 1ml 注射 量 中 含 1 个 试验 量 
(1/300Lr)。 定 量 吸取 稀释 后 的 抗 毒素 标准 品 溶液 及 不 同 稀 
释 度 的 供 试 品 溶液 分 别 加 入 小 试管 中 ， 每 管 加 入 等 量 的 稀释 
毒素 溶液 ， 混 合 均匀 ， 加 塞 ，37C 结合 1 小 时 后 ， 立 即 
注射 。 

选用 体重 2~3kg 的 健康 白 皮 肤 家 兔 ， 试 验 前 1 天 用 适 
宜 方 法 进行 背部 脱毛 ， 凡 皮肤 发 炎 或 出 现 大 量 斑点 现象 者 不 
应 使 用 。 每 份 供 试 品 溶液 注射 2 只 家 兔 ， 每 只 家 免 不 能 超过 
4 份 供 试 品 溶液 。 每 稀释 度 注射 0. 1ml 于 家 免 皮 内 (应 在 近 
背 肴 两 侧 ) 。 每 只 家 免 至 少 应 包括 3 个 不 同 注射 部 位 (前 、 
中 、 后 ) 的 对 照 试验 。 标 准 品 溶液 与 供 试 品 溶液 不 得 用 同一 
支 注射 器 注射 。 

结果 判定 ”试验 家 兔 于 注射 后 48 小 时 及 72 小 时 各 观察 
1 次， 并 测量 反应 面积 。 以 48 一 72 小 时 结果 作 最 后 判定 。 
注射 对 照 部 位 一 般 于 48 一 72 小 时 内 轻 度 发 红 ， 其 直径 应 为 
10~14mm。 供 试 品 的 效 价 应 以 与 多 数 对 照 的 反应 强度 相同 
的 最 高 稀释 度 判定 之 ， 但 反应 强度 不 得 超过 对 照 。 有 下 列 情 
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况 之 一 者 应 重 试 : 

(1) 对 照 反应 不 符合 规定 标准 ; 

〈2) 供 试 品 的 稀释 度 过 高 或 过 低 ; 

(3) 反 应 不 规则 。 

【 附注】 毒素 由 国家 药品 检定 机 构 提 供 ， 亦 可 自行 制备 ， 
但 应 选 经 保存 1 年 以 上 、 毒 力 适 宜 的 毒素 。 试 验 用 的 毒素 须 
以 国家 药品 检定 机 构 分 发 的 标准 抗 毒素 准确 标定 其 试验 量 
(1/300Lr)， 并 应 每 3 个 月 复 检 1 次 。 毒 素 应 保存 于 2 一 8C 
避 光 处 ， 并 加 入 甲苯 或 其 他 适宜 防腐 剂 。 


3S08 ” 破 伤风 抗 毒素 效 价 
测定 法 (小 鼠 试 验 法 ) 


本 法 系 依据 抗 毒素 能 中 和 毒素 的 作用 ， 将 供 试 品 与 标准 
品 进行 对 比试 验 ， 推 算出 每 Iml 供 试 品 中 所 含 抗 毒素 的 国际 
单位 数 (IU/ml)。 

试剂 ”硼酸 盐 缓 冲 盐 水 ” 称 取 握 化 钠 8. 5g、 硼 酸 4. 5g、 
四 硼酸 钠 (NasB,O;，10H;O) 0.5g， 加 水 溶解 并 稀释 至 
1000ml， 过 滤 ， 灭 菌 后 pH 值 为 7. 0~7. 2。 

破 伤风 抗 毒素 标准 品 溶液 的 制备 。 (1) 破 伤风 抗 毒素 标 
准 品 的 稀释 ” 抗 毒 素 标准 品 用 础 酸 盐 缓 冲 盐水 稀释 至 每 1ml 
含 0. 5IU， 即 与 毒素 等 量 混合 后 每 0. 4ml 注射 量 中 含 1/10IU。 
抗 毒 素 标 准 品 原 倍 溶液 的 1 次 吸取 量 应 不 低 于 0. 5ml。 

(2) 破 伤风 毒素 的 稀释 ”毒素 用 碘 酸 盐 缓 冲 盐 水 稀释 至 
每 1ml 含 5 个 试验 量 (1/10L 十 )， 即 与 抗 毒素 等 量 混合 后 每 
0. 4ml 注射 量 中 含 1 个 试验 量 (1/10L 十 )。 试 验 用 的 毒素 须 
以 国家 药品 检定 机 构 颁 发 的 抗 毒素 标准 品 准确 标定 其 试验 量 
(1/10L 十 )， 并 须 每 3 个 月 复 检 1 次 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”用 硼酸 盐 缓 冲 盐水 将 供 试 品 稀 释 成 
数 个 稀释 度 ， 使 每 1ml 含 抗 毒素 约 0. 5IU， 即 与 毒素 等 量 混 
合 后 每 0. 4ml 注射 量 中 含 抗 毒素 约 1/10IU。 稀 释 度 的 间隔 
约 为 5%。 

测定 法 ”定量 吸取 稀释 后 的 抗 毒素 标准 品 溶液 及 不 同 稀释 
度 的 供 试 品 溶液 分别 加 入 小 试管 中 ， 每 管 加 入 等 量 的 稀释 毒 
素 溶液 ， 混 合 均 名， 加 塞 ，37C 结 合 1 小 时 后 ， 立 即 注 射 。 

于 17 一 19g 小 鼠 腹 部 或 大 腿 根 部 皮下 注射 0. 4ml， 应 注 
意 勿 使 注射 液 流出 ， 标 准 品 及 供 试 品 的 每 个 稀释 度 各 注射 小 
妖 至 少 3 只。 标准 品 溶液 与 供 试 品 溶液 不 得 用 同一 支 注 射 器 
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注射 。 同 一 供 试 品 的 不 同 稀释 度 溶液 可 用 同一 支 注射 器 注 
射 。 由 高 稀释 度 向 低 稀 释 度 依次 注射 。 在 更 换 稀释 度 时 应 用 
下 一 稀释 度 溶液 洗 2 一 3 次 。 每 日 上 、 下 午 至 少 观察 试验 小 
鼠 1 次 ， 连 续 5 天， 并 记录 其 发 病 及 死亡 情况 。 

结果 判定 “对照 小 鼠 应 于 72 一 120 小 时 内 全 部 死亡 。 

供 试 品 的 效 价 为 与 对 照 小 鼠 同 时 死亡 或 出 现 破 伤风 神经 
毒 症状 最 重 者 的 最 高 稀释 度 。 

有 下 列 情况 之 一 者 应 重 试 : 

(1) 供 试 品 的 稀释 度 过 高 或 过 低 ; 

(2) 对 照 试验 小 鼠 在 72 小 时 前 或 120 小 时 后 死亡 

(3) 死 亡 不 规则 以 及 在 同一 稀释 度 的 小 鼠 中 有 2 只 以 上 
属 非特 异 死亡 。 

【附注 】 使 用 干燥 毒素 时 ， 须 精密 称 定 ， 每 次 称 取 量 应 
不 低 于 10mg。 毒 素 溶解 后 应 一 次 用 完 。 剩 余 的 干燥 毒素 应 
封存 于 装 有 干燥 剂 的 真空 器 四 中 ， 亦 可 用 干燥 毒素 制 成 液体 
毒素 ， 即 千 燥 毒素 以 生理 氧化 钠 溶液 溶解 ， 与 中 性 甘油 (经 
116C 、10 分 钟 灭 菌 ) 等 量 混合 ， 每 lml 至 少 含 20 个 试验 
量 。 毒 素 应 保存 于 2 一 8C 避 光 处 。 


3509 气 性 坏人 这 抗 毒素 效 价 
测定 法 (小 鼠 试 验 法 ) 


本 法 依据 抗 毒素 能 中 和 毒素 的 作用 ， 将 供 试 品 与 标准 品 
做 系列 稀释 ， 分 别 与 相应 毒素 结合 ， 注 人 小 鼠 体 内 ， 在 规定 
的 时 间 内 ， 比 较 小 鼠 存活 和 死亡 情况 ， 以 测定 供 试 品 效 价 。 

试剂 〈1) 稀 释 液 ” 称 取 氯 化 钠 8. 5g、 硼 酸 4. 5g、 四 碘 
酸 钠 (Nas BO,。10H:O)0.5g， 用 水 溶解 并 稀释 至 1000ml， 
过 滤 。 灭 菌 后 pH 值 应 为 7.0 一 7. 2。 

《2) 气 性 坏 冶 毒素 溶液 ”由 国家 药品 检定 机 构 提 供 ， 亦 
可 自 备 。 试 验 用 的 气 性 坏 这 毒素 须 以 国家 药品 检定 机 构 分 发 
的 气 性 坏 关 抗 毒 索 标 准 品 准确 标定 其 试验 量 ( 见 测定 参数 
表 )， 并 每 3 个 月 复 检 1 次 。 使 用 前 将 毒素 用 稀释 液 稀释 至 
每 1ml 含 5 个 (水 肿 型 为 20 个 ) 毒 素 试验 量 。 

气 性 坏 着 抗 毒素 标准 品 溶液 的 制备 ” 气 性 坏 站 ( 产 气 葬 
膜 、 水 肿 、 败 毒 、 溶 组 织 ) 抗 毒素 标准 品 由 国家 药品 检定 机 构 
提供 ， 于 2~8C 处 避 光 保存 。 使 用 时 ， 将 气 性 坏 姜 抗 毒素 标 
准 品 溶液 用 稀释 液 稀 释 至 每 lml 含 测定 参数 表 所 示 效 价 。 气 
性 坏 丫 抗 毒素 标准 品 原 倍 溶液 的 1 次 吸取 量 应 不 低 于 0. 5ml。 


, 气 性 坏 辣 抗 毒素 效 价 测定 参数 表 


抗 毒素 
/IU.- ml-1 di 


毒素 试 | 抗 毒 案 | 毒素 


抗 毒素 | 毒素 试 | 动物 
/IU 验 量 /只 


1/5L 十 1.0 5 
工 十 5. 0 
1/2L 十 2.5 5 
1/50L 十 0.2 
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1/5 1 
1 1 
1 
1 


4 
4 
4 
4 
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供 试 品 溶液 的 制备 ”将 供 试 品 用 稀释 液 稀 释 成 数 个 稀释 
度 ， 使 每 1ml 约 含 5 个 试验 量 ( 水 肿 型 为 20 个 试验 量 ) 。 各 
稀释 度 之 间 的 间隔 为 5% 一 10%%。 

测定 法 ”精密 量 取 气 性 坏 益 抗 毒素 标准 品 溶液 0. 8ml、 
1.0ml、1. 2ml 分 别 置 小 试管 中 ， 按 管 序 分 别 补 加 稀释 液 0. 7ml、 
0, 5ml、0. 3ml。 精 密 量 取 不 同 稀释 度 的 供 试 品 溶液 各 1. 0ml 分 别 
加 入 小 试管 中 ， 每 管 补 加 稀释 液 0. 5ml( 可 在 抗 毒素 之 前 加 入 )。 
以 上 各 管 分 别 加 入 气 性 坏 冶 毒 素 溶 液 1. 0ml( 水 肿 型 为 0.5mD， 混 
合 均 名， 加 塞 ，20~25'C 结 合 1 个 小 时 ， 按 测定 参数 表 所 示 剂 量 
与 途径 ， 立 即 注射 17 一 19g 小 自 。 每 稀释 度 注射 小 鼠 4 只。 

结果 判定 每 天 上 、 下 午 各 观察 试验 动物 1 次 ， 并 记录 
发 病 及 死亡 情况 ， 连 续 3 天 。 标 准 品 组 动物 在 3 天内， 注射 
气 性 坏 痊 抗 毒素 量 最 少 ( 即 0. 8ml) 的 4 只 动物 中 至 少 应 有 2 

只 以 上 死亡 。 对 比 标准 品 组 与 供 试 品 组 动物 死亡 情况 ， 推 算 
供 试 品 的 效 价 。 

有 下 列 情况 之 一 者 应 重 试 : 

(1) 标 准 品 组 动物 在 3 天 内 全 部 死亡 或 者 全 无 死亡 ， 或 
者 注射 气 性 坏 痊 搞 毒素 量 最 少 的 4 只 动物 死亡 不 足 半 数 ， 注 
射 气 性 坏 冶 抗 毒素 量 最 多 的 4 只 动物 死亡 超过 半数 ; 

(2) 供 试 品 组 动物 在 3 天 内 全 部 死亡 或 者 全 无 死亡 ; 

(3) 动 物 死亡 数 极 不 规则 ， 以 致 无 法 进行 判定 ; 

(4) 每 稀释 度 注 射 的 动物 中 有 2 只 以 上 属 非特 异 死 亡 。 

【附注 】(1) 自 备 气 性 坏 姜 毒 素 的 制 法 (包括 菌 种 、 培 养 基 、 
培养 条 件 及 干燥 方法 等 ) 应 与 国家 药品 检定 机 构 分 发 者 相同 。 

(2) 使 用 干燥 气 性 坏 益 毒素 时 ， 须 精密 称 定 ， 每 次 称 取 
量 应 不 低 于 10mg， 溶 解 后 应 1 次 用 完 。 剩 余 的 干燥 毒素 应 
封存 于 装 有 干燥 剂 的 真空 器 亚 中 ， 亦 可 用 干燥 毒素 制 成 液体 
毒素 ， 即 干燥 毒素 以 生理 氯 化 钠 溶液 溶解 ， 与 中 性 甘油 (经 
116'C 、10 分 钟 灭 菌 ) 等 量 混合 ， 每 lml 至 少 含 50 个 试验 
量 。 毒 素 应 保存 于 2 一 8 避 光 处 。 


3S10 ”内 毒 抗 毒素 效 价 测定 法 
(小 鼠 试验 法 ) 


本 法 系 依据 抗 毒素 能 中 和 毒素 的 作用 ， 将 供 试 品 与 标 


3510 肉 毒 抗 毒素 效 价 测定 法 


准 品 做 系列 稀释 ， 分 别 与 肉 毒 毒素 结合 后 ， 注 人 小 鼠 体 
内 ， 在 规定 时 间 内 观察 小 鼠 存活 和 死亡 情况 ， 以 测定 供 试 
品 效 价 。 

试剂 稀释 液 称 取 磷酸 二 氢 钾 0.7g、 磷 酸 氨 二 钠 
(Na HPO:,。12H:O)2.4g5、 氧 化 钠 6. 8g， 用 注射 用 水 溶解 
并 稀释 至 1000ml， 加 明胶 2.0g， 溶解 后 过 滤 。 灭 菌 后 pH 
值 应 为 6.2 一 6. 8。 

内 毒 抗 毒素 标准 品 溶液 的 制备 ”将 肉 毒 抗 毒素 标准 品 用 
生理 握 化 钠 溶 液 溶 解 后 ， 与 中 性 甘油 (经 116'C 、10 分 钟 灭 
菌 ) 等 量 混 合 ， 稀 释 至 一 定 浓度 ， 于 2 一 8C 避 光 处 保存 。 使 
用 前 ， 将 肉 毒 抗 毒素 标准 品 溶液 用 稀释 液 稀 释 至 每 1ml 含 效 
价 如 测定 参数 表 所 示 。 肉 毒 抗 毒素 标准 品 原 倍 溶液 的 1 次 吸 
取 量 应 不 低 于 0. 5ml。 

肉 毒 毒素 溶液 的 制备 ” 肉 毒 毒素 由 国家 药品 检定 机 构 提 
供 ， 亦 可 自 备 。 试 验 用 的 肉 毒 毒素 须 以 国家 药品 检定 机 构 分 
发 的 肉 毒 抗 毒素 标准 品 准 确 标定 其 试验 量 ( 见 测定 参数 表 )， 
并 每 3 个 月 复 检 1 次 。 使 用 前 ， 将 肉 毒 毒素 用 稀释 液 稀 释 至 
每 lml 含 5 个 毒素 试验 量 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 供 试 品 用 稀释 液 稀释 成 数 个 稀释 
度 ， 使 每 1ml 约 含 测定 参数 表 所 示 单 位 。 稀 释 度 之 间隔 为 
5%~10%。 

测定 法 精密 量 取 肉 毒 抗 毒素 标准 品 溶液 0.8ml、 
1. 0ml、1. 2ml 分 别 加 入 小 试管 中 ， 再 依次 分 别 补 加 稀释 液 
0. 7ml、0. 5ml、0. 3ml。 精 密 量 取 不 同 稀释 度 的 供 试 品 溶液 
各 1. 0ml 分 别 加 入 小 试管 中 ， 每 管 补 加 稀释 液 0. 5ml。 以 上 
各 管 分 别 加 入 肉 毒 毒素 稀释 液 1.0ml， 混 合 均匀 ， 加 塞 ， 
37 结 合 45 分 钟 ， 按 测定 参数 表 所 示 剂 量 与 途径 ， 立 即 注 
射 体 重 14 一 16g 小 鼠 ， 每 稀释 度 注射 小 鼠 4 只 。 

结果 判定 注射 后 ， 每 天 上 、 下 午 各 观察 试验 动物 1 
次 ， 并 记录 发 病 及 死亡 情况 ， 连 续 4 天 。 以 标准 品 组 动物 
50% 死 亡 终点 比较 供 试 品 组 动物 的 50% 保 护 终点 ， 推 算 供 
试 品 的 效 价 。 

有 下 列 情况 之 一 者 应 重 试 ， 

(1) 标 准 品 组 动物 无 死亡 或 全 死亡 ， 或 死亡 极 不 规律 而 
无 法 计算 50% 死 亡 终点 ; 
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(2) 供 试 品 组 动物 无 死亡 或 全 死亡 ， 或 死亡 极 不 规律 而 
无 法 计算 50% 保 护 终点 ; 
(3) 每 稀释 度 注射 的 动物 中 有 2 只 以 上 属 非特 异 死亡 。 
【附注 】(1) 自 备 毒 素 的 制 法 (包括 菌 种 、 培 养 基 、 培 养 
条 件 及 干燥 方法 等 ) 应 与 国家 药品 检定 机 构 分 发 者 相同 。 
(2) 使 用 干燥 毒素 时 ， 须 精密 称 定 ， 每 次 称 量 应 不 低 于 
10mg， 溶 解 后 应 1 次 用 完 。 剩 余 的 干燥 毒素 应 封存 于 装 有 
干燥 剂 的 真空 回电 中 ， 亦 可 用 干燥 毒素 制 成 液体 毒素 ， 即 干 
燥 毒 素 以 生理 氢化 钠 溶 液 溶解 ， 与 中 性 甘油 (经 116\C 、10 
分 钟 灭 菌 ) 等 量 混合 ， 每 1ml 至 少 含 20 个 试验 量 。 毒 素 应 保 
存 于 2 一 8 人 避 光 处 。 
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〈 小 鼠 试验 法 ) 


本 法 系 依据 抗 蛇毒 血清 能 中 和 蛇毒 的 作用 ， 将 供 试 品 与 
标准 品 做 系列 稀释 ， 分 别 与 定量 蛇毒 相 混合 ， 注 射 小 鼠 后 ， 
比较 标准 品 组 和 供 试 品 组 的 小 鼠 死亡 时 间 和 数量 ， 计 算出 供 
试 品 的 效 价 。 

试剂 ”稀释 液 称 取 氧 化 钠 8.5g 、 硼 酸 4. 5g 、 四 硼酸 
钠 (NaszB:O ，10H:O) 0.5g， 用 注射 用 水 溶解 并 稀释 至 
1000ml， 过 滤 ， 灭 菌 后 pH 值 应 为 7.0 一 7. 2。 

抗 蛇毒 血清 标准 品 溶 液 的 制备 ”将 抗 蛇 毒 血 清 标 准 品 用 
稀释 液 稀释 至 每 1ml 含 5U( 抗 银 环 蛇 、 抗 虹 蛇 毒 血 清 )、 
5IU( 抗 眼镜 蛇毒 血清 ) 或 10U( 抗 五 步 蛇 毒 血 清 )， 即 与 5 个 
相应 蛇毒 试验 量 混合 后 每 0. 4ml 注射 量 分 别 含 相应 抗 蛇毒 血 
清 效 价 1U 或 2U。 

蛇毒 溶液 的 制备 ”蛇毒 须 以 国家 药品 检定 机 构 分 发 的 抗 
蛇毒 血清 标准 品 准 确 标 定 其 试验 量 ( 凤 蛇 、 眼 镜 蛇 及 银 环 蛇 
1 个 LL 十 , 五 步 蛇 2 个 LL 十 )， 将 蛇毒 稀释 至 其 5 个 试验 量 不 
高 于 0.8ml。 即 在 与 抗 蛇毒 血清 混合 后 ， 补 加 稀释 液 至 2ml 
时 ， 每 0. 4ml 注射 量 中 含 1 个 试验 量 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”将 供 试 品 稀释 成 数 个 稀释 度 ， 使 每 
lml 含 抗 量 蛇 、 抗 眼镜 蛇 或 抗 银 环 蛇毒 血清 效 价 约 5U; 抗 
五 步 蛇 毒 血 清 效 价 约 10U。 各 稀释 度 间隔 5%~10%。 

测定 法 ” 量 取 不 同 稀 释 度 供 试 品 溶液 各 1. 0ml、 抗 蛇毒 
血清 标准 品 溶液 1ml 作为 对 照 、 抗 蛇毒 血清 标准 品 溶液 
1. 2ml 作为 对 照 @@， 将 上 述 抗 蛇 毒 血 清 分 别 置 小 试管 中 ， 每 
管 加 入 5 个 试验 量 与 供 试 品 溶液 相应 的 蛇毒 溶液 ， 补 加 稀释 
液 至 2ml( 即 供 试 品 每 0. 4ml 注射 量 中 含 1 个 试验 量 或 2 个 
试验 量 ) ， 混 合 均匀 ， 加 塞 ， 置 37C 结 合 45 分 钟 后 立即 注 
射 小 鼠 。 

将 每 个 稀释 度 的 供 试 品 溶液 、 对 照 @ 及 对 照 @ 各 注射 体 
重 18 一 20g 小 鼠 4 只， 每 只 腹腔 注射 0. 4ml。 

结果 判定 每 日 观察 1 次 试验 小 忌 ， 观 察 48 一 72 小 时 ， 
并 记录 发 病 及 死亡 情况 。 对 照 @ 小 鼠 死 亡 不 低 于 50% ， 对 
照 @ 小 鼠 应 比 对 照 死 亡 晚 、 死 亡 只 数 少 或 不 死亡 。 供 试 品 
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溶液 之 效 价 为 与 对 照 四 小 鼠 死亡 情况 (时 间 、 数 量 ) 相 同 之 最 
高 稀释 度 。 

试验 小 鼠 死 亡 情 况 发 生 倒 置 或 对 照 不 成 立 ， 应 重 试 。 

【附注 】(1) 注 射 动 物 要 做 到 量 准 、 部 位 准 ， 同 时 要 防止 
注射 液 流出 。 

《2) 使 用 干燥 毒素 时 ， 须 精密 称 定 ， 每 次 称 量 应 不 低 于 
5mg， 溶 解 后 应 在 3 天 内 (保存 于 2 一 8C ) 用 完 。 干 燥 毒 素 应 
封存 于 装 有 干燥 剂 的 真空 器 秋 中 ， 亦 可 将 冻 干 蛇毒 配 成 液体 
蛇毒 ， 即 将 蛇毒 复 溶 后 与 中 性 甘油 (116'C、10 分 钟 灭 菌 ) 等 
量 混 合 。 每 lml 至 少 含 50 个 试验 量 , 保存 于 2~8C 避 
光 处 。 
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第 一 法 ”小 局 中 和 试验 法 {仲裁 法 ) 

本 法 系 依据 供 试 品 中 狂犬 病 免 疫 球 蛋 白 能 中 和 狂犬 病 病 
毒 的 作用 ， 将 供 试 品 和 标准 品 做 系列 稀释 ， 分 别 与 狂犬 病 病 
毒 悬 液 混合 ， 小 鼠 脑 内 注射 ， 在 规定 时 间 内 观察 小 鼠 存活 和 
死亡 情况 ， 以 测定 供 试 品 效 价 。 

试剂 〈1) 磷 酸 盐 缓 冲 液 (PBS) 称 取 磷酸 二 氢 钾 
0. 24g、 磷 酸 氢 二 钠 (Nas HPO, .12H:O)1.44g、 毛 化 钠 
8. 0g， 加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml， 用 和 氢 氧 化 钠 调 pH 值 至 
7. 2 一 8.0。 

《2)2% 新 生 牛 血清 磷酸 盐 缓 冲 液 ” 量 取 PBS 98ml， 加 
人 2ml 灭 能 新 生 牛 血清 。 临 用 前 配制 。 

(3)20% 新 生 牛 血清 磷酸 盐 缓 冲 液 ” 量 取 PBS 80ml， 加 
入 20ml 灭 能 新 生 牛 血清 。 临 用 前 配制 。 

中 和 用 病毒 悬 液 的 制备 〈1) 病 毒 悬 液 的 制备 ” 取 CVS 
毒 种 (一 般 为 冻 干 毒 种 ) 制 成 10 一 悬 液 ， 制 法 见 本 法 (2) 项 ， 
脑 内 接种 体重 10 一 12g 小 鼠 每 只 0.03ml， 待 发 病 后 取 鼠 脑 
再 制 成 10 悬 液 ， 接 种 于 小 鼠 脑 内 进行 传代 ， 一 般 传 2 一 3 
代 。 选 用 第 5 天 发 病 并 麻痹 的 鼠 脑 以 脱脂 牛乳 研磨 稀释 成 
20%% 的 脑 悬 液 ， 按 0. 5ml 分 装 安 阁 ， 冻 干 后 真空 封口 ， 制 成 
冻 干 中 和 用 病毒 ， 一 30C 冻 存 待 用 ; 或 用 第 5 天 发 病 并 麻 痒 
的 鼠 脑 用 20%% 新 生 牛 血清 磷酸 盐 缓冲 液 研磨 稀释 成 10-!: 县 
液 ， 以 每 分 钟 2000 转 离心 20 分 钟 ， 取 上 清 液 混 匀 后 分 装 小 
管 ， 一 70C 冻 存 待 用 。 

〈2) 病 毒 悬 液 毒 力 的 预测 

@ 冻 干 病毒 的 预测 ” 取 含 20% 脑 悬 液 的 冻 干 病毒 ， 启 
开 后 加 入 2% 新 生 牛 血清 磷酸 盐 缓 冲 液 1. 0ml， 吹 打 均 匀 后 
加 入 4. 0ml 2%% 新 生 牛 血清 磷酸 盐 缓冲 液 与 病毒 液 充 分 混 匀 ， 
以 每 分 钟 1500 转 离心 10 分 钟 ， 取 上 清 液 与 等 量 的 2% 新 生 
牛 血清 磷酸 盐 缓 冲 液 混合 即 为 10 一 悬 液 ， 然 后 再 稀释 至 
10、10、10“、10“， 从 10，~~10“ 的 稀释 液 中 各 取 
0. 5ml 置 5 个 小 管内 ， 每 管 再 加 入 2%% 新 生 牛 血清 磷酸 盐 缓 
冲 液 0.5ml， 置 37C 水 浴 1 小 时 。 用 体重 10 一 12g 小 鼠 30 
只 ,分 成 5 组 ,每 组 6 只 ,用 经 37 作用 的 10“~10 悦 病 
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毒 悬 液 接种 小 鼠 ， 每 个 稀释 度 接种 6 只 小 鼠 ， 每 只 小 鼠 脑 内 
接种 0. 03ml， 每 天 观察 小 鼠 发 病死 亡 情况 ， 观 察 14 天 ， 接 
种 后 4 天 内 死亡 的 小 鼠 按 非特 异性 死亡 计 。 以 接种 5 天 后 的 
发 病死 亡 小 鼠 统 计 LDs。 。 

@ 一 70C 冻 存 病 毒 的 预测 ” 取 含 10% 脑 悬 液 的 冰冻 病 
毒 ， 损 化 后 即 为 10 : 悬 液 ， 然 后 再 稀释 至 10 一 10 。 从 
10 一 一 10-: 各 取 0. 5ml 加 至 5 个 小 管内 ， 每 管 再 加 入 2% 新 
生 牛 血清 磷酸 盐 缓 冲 液 0.5ml， 置 37 水浴 1 小 时 。 用 体重 
10~12g 小 鼠 30 只 ， 分 成 5 组 ， 每 组 6 只 ， 用 经 37"C 作用 
的 10 “一 10 “病毒 悬 液 接种 小 鼠 ， 每 个 稀释 度 接种 小 鼠 6 
只 ， 每 只 小 鼠 脑 内 接种 0.03ml， 每 天 观察 小 鼠 发 病死 亡 情 
况 ， 观 察 14 天 。 接 种 后 4 天 内 死亡 的 小 鼠 按 非特 异性 死亡 
计 。 以 接种 5 天 后 的 发 病死 亡 小 鼠 统 计 LDeo 。 

(3) 中 和 用 病毒 悬 液 的 制备 ” 按 病 毒 悬 液 预 测 的 
100LDs 的 病毒 稀释 度 作 为 中 和 用 病毒 悬 液 稀释 倍数 ， 用 于 
小 鼠 中 和 试验 。 要 求 中 和 用 病毒 悬 液 经 37C 水 浴 作 用 1 小 
时 的 病毒 量 在 32~320LDso 之 间 。 

狂犬 病 免 疫 球 蛋白 标准 品 溶液 的 制备 
说 明 书 进行 。 

供 试 品 溶液 的 制备 用 2% 新 生 牛 血清 磷酸 盐 缓 冲 液 将 
供 试 品 做 2 倍 稀释 ， 一 般 可 采用 1 : 800、1 : 1600、… 
1: 102 400， 但 可 根据 供 试 品 实际 效 价 适当 降低 或 提高 最 低 
稀释 倍数 ， 如 采用 上 述 8 个 稀释 倍数 ， 则 按 稀 释 液 2. 7ml 加 
人 供 试 品 0. 3ml 作为 1 : 10 供 试 品 溶液 ， 然 后 再 用 稀释 液 
3. 5ml 加 入 混 匀 的 1: 10 的 供 试 品 溶液 0. 5ml 作为 1 : 80 供 
试 品 溶液 ， 再 按 稀 释 液 2. 7ml 加 入 1 : 80 的 供 试 品 溶液 
0. 3ml 作为 1 : 800 供 试 品 溶液 (1)。 再 按 0. 5ml 加 0. 5ml 
做 倍 比 稀 释 制 备 供 试 品 溶液 (2) ~(8)， 它 们 的 稀释 倍数 依 
次 为 1 : 1600、1: 3200、1: 6400、1: 12 800、1 : 25 600、 
1:51200 和 1:102400。 

测定 法 取 8 个 稀释 度 的 供 试 品 溶液 (1) 一 (8) 各 0. 5ml 
置 8 支 小 试管 中 ， 另 取 8 个 稀释 度 的 标准 品 溶液 各 0. 5ml 置 8 
支 小 试管 中 ， 共 16 支 小 试管 ， 分 别 加 入 中 和 用 病毒 悬 液 
0.5ml， 置 37C 水 浴 1 小 时 ， 供 注射 小 鼠 用 。 另 用 相同 体重 的 
小 鼠 测定 中 和 用 病毒 悬 液 的 实际 LD;。 ， 其 方法 可 将 中 和 用 病 
毒 悬 液 作为 原 倍 再 稀释 10"、10~!、10“*、10“， 共 4 个 稀释 
度 ， 以 上 4 个 稀释 度 各 加 入 0. 5ml 于 小 管内 ， 每 管 再 加 入 2% 
新 生 牛 血清 磷酸 盐 缓冲 液 0.5ml， 同 样 置 37C 水 浴 1 小 时 作 
为 中 和 病毒 对 照 。 将 已 中 和 的 供 试 品 和 标准 品 的 不 同 稀释 度 
的 悬 液 以 及 病毒 对 照 分 别 接种 小 鼠 ， 供 试 品 和 标准 品 按 从 浓 
到 稀 的 稀释 度 接种 小 鼠 ， 而 病毒 对 照 则 按 从 稀 到 浓 的 稀释 度 
接种 小 鼠 。 小 鼠 体 重 10 一 12g， 每 只 小 鼠 脑 内 接种 0.03ml。 
每 稀释 度 注 射 6 只 小 鼠 。 

每 天 记录 小 鼠 的 发 病死 亡 情 况 ， 共 观察 14 天 ， 接 种 后 
4 天 内 死亡 的 小 鼠 作 为 非特 异性 死亡 计 。 


供 试 品 效 价 (IU/mD = 有 XD 
2 


配制 方法 按 使 用 
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式 中 B, 为 供 试 品 EDso 的 倒数 ; 
Bi 为 标准 品 EDso 的 倒数 ，; ， 
DD 为 标准 品 的 国际 单位 ，IU/ml。 

第 二 法 ”快速 荧光 灶 抑 制 试验 法 

本 法 系 依据 供 试 品 中 狂犬 病 免疫 球 蛋 白 能 中 和 狂犬 病 病 
毒 的 作用 ， 将 供 试 品 和 标准 品 做 系列 稀释 ， 分 别 与 狂犬 病 病 
毒 悬 液 混合 ， 感 染 敏感 细胞 ,在 规定 的 时 间 内 用 荧光 抗体 染 
色 并 观察 荧光 灶 减 少 的 情况 ， 以 测定 供 试 品 效 价 。 

试剂 〈1) 含 5% 新 生 牛 血清 的 DMEM 细胞 培养 基 取 
含 5% 新 生 牛 血清 的 DMEM 细胞 培养 基 ， 加 入 抗生素 ， 使 
其 终 浓 度 为 100U/ml 抗生素 ， 并 加 入 谷 氨 酰 胺 ， 使 其 终 浓 
度 为 0.03% ， 临 用 前 配制 并 按 DMEM 说 明 书 要 求 加 入 适量 
NaHCO; 调 pH 值 至 7. 6。 

(2) 含 10% 新 生 牛 血清 的 DMEM 细胞 培养 基 取 含 
10% 新 生 牛 血清 的 DMEM 细胞 培养 基 ， 加 入 抗生素 ， 使 其 
终 浓度 为 100U/ml 抗生素 ， 并 加 入 谷 氨 酰胺 ， 使 其 终 浓度 
为 0.03% ， 临 用 前 配制 并 按 DMEM 说 明 书 要 求 加 入 适量 
NaHCO; 调 pH 值 至 7.6。 

(3) 磷 酸 盐 缓冲 液 (PBS) 称 取 磷 酸 二 氢 钾 0. 24g、 磷 酸 
氢 二 钠 (Nas HPO,。12H:O)1.44g、 毛 化 钠 8g， 加 水 溶解 并 
稀释 至 1000ml1， 用 和 氢 氧化 钠 调 pH 值 至 7.2。 临 用 前 配制 。 

(4)80% 冷 丙酮 量 取 80ml 丙酮 ， 加 入 0. lmol/L PBS 
(pH 7.6)20ml， 混 匀 后 密封 ， 于 4C 保 存 。 

(5)80% 甘 油 量 取 80mi 甘油 ， 加 入 20ml 水 中 ， 混 匀 ， 
加 盖 后 于 4C 保 存 。 

(6)0. 25% 胰 蛋 白 酶 -EDTA。 

(7)FITC 标记 的 狂犬 病 病 毒 核 蛋白 抗体 ” 按 使 用 说 明 书 
要 求 稀释 到 工作 浓度 。 

中 和 用 病毒 的 制备 (1) 病 毒 悬 液 的 制备 取 CVS-11 
毒 种 (一 般 为 冻 干 毒 种 ) 做 适当 稀释 ， 以 0. 1MOI 的 感染 量 
接种 生长 良好 的 BSR 细胞 ， 于 37C 、5% 二 氧化 碳 条 件 下 
培养 1 天 后 转 人 34 人 继续 培养 ,2 天 后 收集 培养 上 清 液 ， 
于 4 以 每 分 钟 4000 转 离心 10 分 钟 去 除 细胞 碎片 ， 取 上 
清 液 加 入 10% 新 生 牛 血清 ， 混 勾 后 分 装 小管 ， 一 70C 以 下 
冻 存 备用 。 

病毒 液 的 预 滴定 : 取 冻 存 的 病毒 悬 液 1 支 ， 经 流水 速 融 
后 , 在 24 孔 培 养 板 上 从 1 : 5 开始 做 5 售 系列 稀释 ， 取 
100p1 病 毒液 加 入 400pl 含 10% 灭 能 新 生 牛 血清 的 DMEM 
培养 液 中 ， 充 分 混 匀 后 ， 每 个 稀释 度 取 50yl1 转移 至 96 孔 培 
养 板 ， 每 个 稀释 度 平行 做 2 份 ， 每 孔 再 加 入 5X 105/ml 的 
BSR 细胞 悬 液 50pl, 于 37'C 、5% 二 氧化 碳 条 件 下 培养 24 小 
时 。 培 养 结束 后 弃 上 清 液 ，PBS 洗 1 遍 ， 再 加 入 80% 冷 丙 
酮 ， 每 孔 50kl，4C 固定 30 分 钟 ， 或 一 30C 固定 10 分 钟 ， 
弃 丙 酮 ， 待 挥发 干燥 后 每 孔 加 入 50pl 工作 浓度 的 FITC 标记 
的 狂犬 病 病 毒 核 蛋白 抗体 染色 ， 于 37 必 钴 育 30 分 钟 ， 用 
PBS 洗 3 遍 ， 甩 干 ， 每 孔 加 80% 甘油 50pl1， 于 荧光 显微镜 
下 观察 ; 计数 每 孔 中 的 荧光 灶 数 ， 取 每 孔 荧 光 灶 数 在 30 以 


* 269 ， 


3513 ”人 免疫 球 蛋 白 中 白喉 抗体 效 价 测定 法 


下 的 孔 ， 记 录 相 邻 4 孔 荧 光 灶 数 ， 取 其 平均 值 ， 计 算 如 下 : 

病毒 滴 度 (FFU/ml) = 二 (最 高 稀释 倍数 孔 荧 光 灶 平均 
值 X5 十 相 邻 孔 稀 释 倍 数 较 低 的 荧光 灶 平 均值 )/2X 稀释 倍数 
较 低 孔 病毒 稀释 倍数 X20 

(2) 中 和 用 病毒 液 的 制备 ” 取 病 毒 悬 液 1 支 ， 按 病毒 液 
的 预 滴定 同 法 操作 。 在 荧光 显微镜 下 计数 每 孔 中 的 荧光 灶 比 
例 ， 以 80%~95% 的 细胞 被 病毒 感染 的 病毒 稀释 度 为 中 和 
试验 用 病毒 稀释 度 。 

取 冻 存 的 病毒 悬 液 1 支 ， 经 流水 融化 后 ， 用 含 5% 灭 能 
新 生 牛 血清 的 DMEM 培养 液 将 病毒 稀释 至 中 和 试验 用 病毒 
稀释 度 ， 置 冰 浴 备用 。 

狂犬 病 免疫 球 蛋 白 标准 品 溶液 的 制备 ”狂犬 病 免疫 球 
蛋白 标准 品 由 国家 药品 检定 机 构 提供 ,或 用 经 国家 药品 检 
定 机 构 标 定 的 工作 用 标准 品 。 配 制 方法 按 使 用 说 明 书 进 
行 。 用 含 10% 灭 能 新 生 牛 血清 的 DMEM 培养 液 将 狂犬 病 
免疫 球 蛋白 标准 品 做 3 倍 系列 稀释 ， 即 在 96 孔 培 养 板 中 每 
孔 预 先 加 入 100pl 培养 液 ， 取 50pl 供 试 品 加 入 其 中 ,成 为 
1: 3 稀释 度 ， 充 分 混合 后 ， 吸 取 50pl 加 入 下 一 孔 100pl 培 
养 液 中 ， 成 为 1 : 9 稀释 度 ， 如 此 系列 稀释 若干 孔 至 适宜 稀 
释 度 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 供 试 品 ( 血 清 样 品 应 预先 经 56'C、 
30 分 钟 灭 能 ) 用 含 10% 灭 能 新 生 牛 血清 的 DMEM 培养 液 做 
3 倍 系列 稀释 ， 即 在 96 孔 培 养 板 中 每 孔 预 先 加 入 100pl1 培养 
液 ， 取 50pl 供 试 品 加 入 其 中 ， 即 为 1 : 3 稀释 度 ， 充 分 混合 
后 ， 吸 取 50pl 加 入 下 一 孔 100pl 培养 液 中 ， 成 为 1 : 9 稀释 
度 ， 如 此 系列 稀释 若干 孔 至 适宜 稀释 度 ， 最 后 一 孔 中 50pl 
弈 去。 

测定 法 ”将 稀释 后 的 标准 品 及 供 试 品 各 孔 中 加 入 中 和 用 
病毒 ，50pl/ 孔 ， 同 时 设 正常 细胞 对 照 孔 (只 加 100pl DMEM 
于 孔 中 ) ， 以 及 中 和 用 病毒 对 照 孔 ( 含 5% 灭 能 新 生 牛 血清 的 
DMEM 100pl1， 加 入 中 和 用 病毒 50uwl) ， 混 匀 后 置 37 仿 中 和 
1 小时， 每 孔 加 入 1X10 个 /mi 的 BSR 细胞 悬 液 50pl， 于 
37C 、5% 二 氧化 碳 条 件 下 培养 24 小 时 。 待 培养 结束 吸 干 
培养 液 ， 每 孔 中 加 入 PBS 100pl 清洗 并 吸 干 后 ， 每 孔 加 入 预 
冷 至 4C 的 80% 丙 酮 50p1，4 人 固定 30 分 钟 ， 或 一 30 必 固定 
10 分 钟 ， 弃 丙酮 ， 待 挥发 干燥 后 加 入 工作 浓度 的 荧光 标记 
狂犬 病 病 毒 核 蛋 白 抗 体 ，50pl/ 孔 ，37 尼 孵育 30 分 钟 ， 弃 去 
液体 ， 用 PBS 洗 板 2 一 3 次 ， 甩 干 ， 每 孔 加 入 80% 甘油 
50ul， 荧 光 显 微 镜 下 观察 。 计 算 公 式 如 下 : 


标准 品 lgEDs。 lg( 广 ) 一 (EF ) Xlem 


式 中 A 为 低 于 50% 荧 光 灶 比例 的 标准 品 稀释 度 ， 
B 为 标准 品 低 于 50% 荧 光 灶 比例 孔 的 荧光 灶 百 分 比 ; 
C 为 标准 品 高 于 50% 荧 光 灶 比例 孔 的 荧光 灶 百 分 比 ; 
ma 为 标准 品 稀 释 倍 数 。 


供 试 品 lgEDu 一 jg( 去 ) 一 (和 FF) X lgns 


.270 。 
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式 中 为 低 于 50% 荧 光 灶 比例 的 供 试 品 稀释 度 ， 
下 为 供 试 品 低 于 50% 荧 光 灶 比例 孔 的 荧光 灶 百 分 比 ; 
G 为 供 试 品 高 于 50% 荧 光 灶 比例 孔 的 荧光 灶 百 分 比 ， 
nz 为 供 试 品 稀释 倍数 。 
供 试 品 效 价 (ITU/ml) = 二 109-* XL 
式 中 了 为 标准 品 lgEDi。; 
K 为 供 试 品 lgEDi ; 
L 为 标准 品 的 效 价 ，IU/ml。 
【附注 】(1) 中 和 用 病毒 滴 度 不 得 小 于 105 FFU/ml。 
(2) 病 毒 稀释 时 ， 应 尽 可 能 在 冰 浴 中 进行 。 
(3) 病 毒 对 照 孔 应 有 80% 一 95 冯 细胞 被 荧光 着 色 ， 细 胞 
对 照 孔 应 无 荧光 ， 试 验方 可 成 立 。 


3513 ”人 免疫 球 蛋 白 中 和 白 吃 
抗体 效 价 测定 法 


本 法 系 依据 绵羊 红细胞 经 醛 化 粤 酸化 处 理 后 ， 具 有 较 
强 的 吸附 蛋白 质 的 能 力 ， 能 将 白喉 类 毒素 吸附 于 红细胞 表面 
上 ， 若 遇 到 供 试 品 中 相应 抗体 ， 会 发 生 抗原 抗体 结合 ， 产 生 
特异 性 凝集 ， 通 过 比较 凝集 反应 终点 测定 供 试 品 中 白喉 抗体 
效 价 。 

试剂 〈1)1%% 免 血清 生理 氯 化 钠 溶液 ”无 菌 采 集 免 全 
血 ， 分 离 血 清 ， 置 56C、30 分 钟 灭 能 。 取 0. 5ml 免 血 清 加 
49. 5ml 生理 氧化 钠 溶液 ， 混 匀 。 

(2) 和 白喉 抗体 诊断 红细胞 悬 液 ”用 1 兴 兔 血清 生理 氯 化 
钠 溶 液 复 溶 冻 干 白喉 抗体 诊断 红细胞 至 5% 悬 液 。 

白喉 抗体 标准 品 溶液 的 制备 ”用 1% 免 血清 生理 氢化 钠 
溶液 将 白喉 抗体 标准 品 稀释 至 每 1ml 含 0. 2HAU。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”用 1% 免 血清 生理 氢化 钠 溶 液 将 供 
试 品 稀释 4 售 。 

测定 法 ”在 UV 型 血 凝 板 上 ， 用 1% 兔 血清 生理 氢化 钠 
溶液 将 供 试 品 溶液 做 2 倍 系列 稀释 ， 每 孔 留 25pyl]， 再 向 每 孔 
加 25pl 白喉 抗体 诊断 红细胞 悬 液 ， 置 振 葛 器 混 匀 30 一 60 秒 ， 
放 湿 盒 内 37 人 结合 1 小 时 。 

在 UV 型 血 凝 板 上 ， 用 1%% 免 血清 生理 所 化 钠 溶液 将 白 
喉 抗 体 标准 品 深 液 做 2 倍 系列 稀释 ， 每 孔 留 25pl， 自 “再 向 
每 孔 加 25pl 白 具 抗体 诊断 红细胞 悬 液 ” 起 ， 同 法 操作 。 

在 UV 型 血 凝 板 上 ， 加 1%% 兔 血清 生理 氯 化 钠 溶液 
25 岂 ， 自 “再 向 每 孔 加 25 由 白 具 抗体 诊断 红细胞 悬 液 ” 起 ， 
同 法 操作 ， 为 阴性 对 照 。 

阴性 对 照 孔 呈 典 型 的 “一 *"”， 否 则 试验 不 成 立 ， 应 重 
试 。 以 出 现 “十 士 ” 为 判定 终点 ， 按 下 式 计 算 供 试 品 白喉 
抗体 效 价 : 

Exn 


供 试 品 白喉 抗体 效 价 (HAU/g) 一 一 天 


式 中 EE 为 出 现 “ 十 十 ”的 最 高 稀释 倍数 的 标准 品 的 白喉 抗 
体 效 价 ，HAU/ml; 


亲 部 人 关 
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nn 为 出 现 “ 十 十 ”的 供 试 品 的 最 高 稀释 倍数 ，; 
下 为 静 注 人 免疫 球 蛋 白 供 试 品 蛋 白质 含量 ，g/ml; 或 
人 免疫 球 蛋 白 供 试 品 蛋 白质 含量 ，g/ml。 
【附注 】(1) 判 定 标 准 
“一 ”红细胞 集中 在 孔 底 中 央 ， 星 一 边缘 光滑 致密 的 小 
红 点 ; 
“十 ”大 部 分 红细胞 沉 于 和 孔 底 中 央 ， 周转 有 少量 的 红 
细胞 ; 
“十 十 ”红细胞 部 分 凝集 ， 孔 底 中 央 有 一 疏松 的 小 红 圈 ; 
“十 士 十 ”大 部 分 红细胞 凝集 呈 均 匀 分 布 ， 孔 底 中 央 有 
很 弱 的 小 红 图 ; 
“十 十 十 十 ”红细胞 凝集 呈 均 匀 分 布 。 
(2) 血 凝 板 孔 要 保持 清洁 干净 ， 避 人 免 表 面 磨损 ， 否 则 红 
细胞 不 易 下 沉 ， 易 出 现 假 阳性 。 


3514 人 免疫 球 蛋 白 Fc 段 
生物 学 活性 测定 法 


本 法 系 依据 特异 性 抗体 (免疫 球 蛋 白 )Fab 段 与 红细胞 上 
已 包 被 的 相应 抗原 结合 ， 抗 体 暴露 出 Fc 段 补体 C19 的 结合 
位 点 ， 从 而 激活 后 续 的 补体 各 成 分 ， 最 终 导致 红细胞 的 细胞 
膜 受 到 攻击 、 破 裂 ， 释 放出 血红 蛋白 。 通 过 溶血 反应 动力 学 
曲线 ,计算 人 免疫 球 蛋 白 激活 补体 活性 的 功能 指数 (I:.)， 
以 此 测定 供 试 品 Fe 段 生物 学 活性 。 

试剂 (1)PBS(pH7.2) ” 称 取 无 水 磷酸 氮 二 钠 1. 02g、 
无 水 磷酸 二 氢 钠 0. 34g、 握 化 钠 8. 77g， 加 适量 水 溶解 ， 用 
lmol/L 气 氧 化 钠 溶 液 或 盐酸 溶液 调 pH 值 至 7.2， 再 加 水 稀 
释 至 1000ml。 

(2) 钙 - 镁 贮备 液 ” 称 取 握 化 钙 1.10g、 气 化 镁 5. 08g， 
加 水 25ml 使 溶解 。 

(3) 巴 比 妥 - 钙 镁 贮备 液 ” 称 取 氯 化 钠 51.85g、 巴 比 妥 钠 
6. 37g， 加 水 1000ml 使 溶解 ， 加 入 钙 - 镁 贮备 液 3. 125ml， 用 
lmol/L 盐酸 溶液 调 pH 值 至 7.3， 再 加 水 稀释 至 1250ml。 
除 菌 过 滤 后 4C 保 存 备 用 。 

(4) 牛 白 蛋 白 - 巴 比 妥 缓冲 液 ” 称 取 牛 血清 白 蛋 白 0. 15g 
加 入 巴 比 受 - 钙 镁 贮备 液 20ml 中 ， 加 水 溶解 并 稀释 至 
100ml。 临 用 前 配制 。 

(5)1. 3mg/L 妈 酸 PBS(pH7. 2) 溶 液 

A 液 称 取 苏 酸 lmg， 加 PBSCpH7. 2)10ml， 使 溶解 。 

B 液 量 取 A 液 0.1ml， 加 PBSCpH7.2)7.5ml， 混 匀 ， 
即 得 ， 临 用 前 配制 。 

(6)10% 毛 化 铬 溶液 ” 称 取 毛 化 铬 5g， 加 生理 毛 化 钠 溶 
液 50ml 使 溶解 。4 人 保存 (可 保存 半年 ) 。 

(7)1% 气 化 铬 溶液 取 10% 气 化 铬 溶液 0.1ml， 加 生理 
氧化 钠 溶 液 0. 9m1， 混 匀 。 临 用 前 配制 。 

敏 化 红细胞 的 制备 

A 液 取 健 康 人 抗 凝 的 O 型 血 3 人 份 以 上 混合 ， 用 
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PBS 洗涤 3 次 ， 最 后 一 次 以 每 分 钟 2000 转 离心 10 分 钟 分 离 
红细胞 。 取 适量 压 积 红 细胞 悬浮 于 1.3mg/L 轰 酸 PBS 
(1: 40)， 置 37C 水 浴 中 轻 播 30 分 钟 后 再 用 PBS 洗涤 3 次 ， 
最 后 用 PBS 制备 成 2. 5% 红 细胞 悬浮 液 。 

B 液 ”用 PBS 适当 稀释 的 白 哈 类 毒素 或 腮腺 炎 病 毒 与 
1% 气 化 铬 溶液 0. 25ml 混合 (10 : 1) 后 ， 置 37C 水 浴 中 轻 揪 
15 分 钟 。 

将 A 液 、B 液 按 1:4 混 合 , 置 37C 水 浴 中 轻 摇 30 分 
钟 。 离心 ， 去 上 清 液 ， 用 PBS 将 沉淀 ( 敏 化 红细胞 ) 洗 涤 3 
次 ， 用 和牛 白 蛋 白 - 巴 比 妥 缓冲 液 悬 浮 红 细胞 ， 调 节 至 适宜 浓 
度 ， 使 其 在 波长 541nm 处 的 吸光 度 为 1,0 士 0. 1。 

参考 品 溶液 的 制备 用 lmol/L 氢 氧 化 钠 溶液 将 参考 品 
pH 值 调节 至 6.8 一 7.0， 再 用 牛 白 蛋 白 - 巴 比 有 要 缓冲 液 将 参 
考 品 IgG 浓度 稀释 至 每 Iml 含 40mg。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”用 lmolL 氢 氧化 钠 溶液 将 供 试 品 
pH 值 调 至 6.8 一 7.0， 再 用 牛 白 蛋白 - 巴 比 妥 缓冲 液 将 供 试 
品 IgG 浓度 稀释 至 每 lml 含 40mg。 

测定 法 ” 取 供 试 品 溶液 0.9ml， 加 敏 化 红细胞 悬 液 
0. 1mj， 混 匀 ， 置 37 水 浴 中 轻 播 30 分 钟 。 离 心 ， 去 上 清 
液 ， 用 牛 白 蛋白 - 巴 比 妥 缓冲 液 1mi 洗涤 红细胞 ， 共 洗 3 次 。 
末次 离心 后 弃 上 清 液 800pl， 向 沉淀 中 加 入 600pl 预 热 到 
37C 的 牛 白 蛋白 - 巴 比 妥 绥 冲 液 ， 充 分 混 匀 ，2 分 钟 后 再 加 
人 已 稀释 至 每 lml 含 150 CHso 的 补体 200pl， 混 勾 后 立即 照 
紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401) 在 波长 541nm 处 测定 起 始 
吸光 度 (4.)， 之 后 ， 每 隔 1 分 钟 测定 1 次 ， 即 得 供 试 品 在 波 
长 541nm 处 的 吸光 度 与 时 间 的 溶血 反应 动力 学 曲线 。 当 吸 
光度 越过 了 曲线 的 内 曲 点 后 即 可 停止 测量 。 分 别 取 参考 品 及 
阴性 对 照 ( 牛 白 蛋白 - 巴 比 妥 缓冲 液 )0. 9ml， 自 “加 敏 化 红 细 
胞 悬 液 0. 1ml” 起 ， 同 法 操作 。 按 公式 (1) 分 别 计算 出 参考 
品 、 供 试 品 和 阴性 对 照 曲线 斜率 。 按 公式 (2) 计 算 供 试 品 
激活 补体 的 功能 指数 (1;.)， 应 不 低 于 国家 参考 品 活性 
的 60%。 


— Se 

S'= 证 (1) 
S, 一 S。 

Ir = sr X100% (2) 


式 中 S' 为 用 A, 修正 So 得 到 的 曲线 斜率 ; 

A, 分 别 为 供 试 品 、 参 考 品 、 阴 性 对 照 在 波长 541nm 
处 测定 的 起 始 吸光 度 ; 

Sow 分 别 为 根据 供 试 品 、 参 考 品 及 阴性 对 照 各 自 的 溶 
血 反应 动力 学 曲线 分 别 计算 出 的 相 邻 3 点 间 的 曲 
线 最 大 斜率 ; 

Ts 为 供 试 品 激活 补体 的 功能 指数 ; 

S' 为 供 试 品 曲线 斜率 ; 

S* 为 参考 品 曲线 斜率 ; 

S$ 为 阴性 对 照 曲 线 斜 率 。 
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3515 抗 人 工 细胞 免疫 球 蛋 白 效 价 测 定 法 


3515 抗 人 TT 细胞 免疫 球 蛋白 效 价 测定 法 
(EE 玫瑰 花环 形成 抑制 试验 ) 


本 法 系 依 据 抗 人 工 细 胞 免疫 球 蛋白 与 人 淋巴 细胞 下 受 
体 结合 后 ， 可 阻止 绵羊 红细胞 与 淋巴 细胞 正 受 体 特异 性 结 
合 ， 根 据 其 结合 抑制 率 测定 供 试 品 抗 人 了 淋巴 细胞 免疫 球 
蛋白 效 价 。 

试剂 〈1) 淋 巴 细胞 分 离 液 (Ficolh s 液 ) 。 

(2)Hank's 液 。 

(3)20% 胎 牛 血 清 Hank's 液 ”试验 当天 取 适 量 灭 菌 的 
Hank's 液 ， 加 入 经 56C 、30 分 钟 灭 能 及 羊 红 细胞 吸收 过 的 
胎 牛 血清 ， 配 成 20% 浓 度 。 用 0. 5mol/L 碳酸 氢 钠 溶液 或 稀 
盐酸 调 pH 值 至 7. 2 一 7. 4。 

(4)1%% 羊 红细胞 悬 液 ” 颈 苦 脉 采 羊 血 于 Alsever's 液 
中 ， 可 保存 2 周 。 试 验 前 取 适 量 羊 红细胞 用 生理 氧化 钠 溶 
液 洗 3 次 ， 用 20% 胎 牛 血清 Hank's 液 配 成 1% 羊 红细胞 
悬 液 。 

(5) 淋 巴 细胞 悬 液 ” 取 肝素 抗 凝 新 鲜 人 静脉 血 加 等 量 生 
理 毛 化 钠 溶液 混 匀 后 ， 缓 慢 加 至 等 量 淋巴 细胞 分 离 液 液 面 
上 ， 以 每 分 钟 2000 转 离心 20 分 钟 ， 吸 出 淋巴 细胞 层 细胞 ， 
加 适量 生理 氯 化 钠 溶液 清洗 ， 以 每 分 钟 1200 转 离心 10 分 
钟 ， 弃 上 清 液 ， 沉 淀 加 入 适量 20% 胎 牛 血清 Hank's 液 ， 揪 
名 ， 为 淋巴 细胞 原液 ; 用 1%% 醋 酸 蓝 液 将 淋巴 细胞 原液 稀释 
20 倍 ， 镜 检 计 数 淋巴 细胞 。 根 据 计 数 结果 ， 用 20%% 胎 牛 血 
清 Hank's 液 将 淋巴 细胞 原液 稀释 成 每 1ml 含 5X10' 个 淋巴 
细胞 ， 即 为 淋巴 细胞 悬 液 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”根据 供 试 品 效 价 ， 用 20% 胎 牛 血 
清 Hank's 液 将 供 试 品 稀释 至 几 个 适宜 浓度 。 

测定 法 ” 取 供 试 品 溶液 100xwl， 加 入 淋巴 细胞 悬 液 
100p1l， 扬 勾 ， 置 37C 水 浴 30 分 钟 ; 加 入 1% 羊 红细胞 悬 
液 100kl， 混 匀 ， 室 温 放 置 15 分 钟 。 以 每 分 钟 500 转 离心 
5 分 钟 后 置 2 一 8 过夜， 每 稀释 度 供 试 品 溶液 做 2 管 。 次 
日 取出 各 管 ， 加 入 当天 稀释 的 0.2%% 台 盼 蓝 溶液 100p1， 
轻 轻 摇 匀 ， 镜 检 计 数 己 玫瑰 花环 形成 率 (%)。 取 20% 胎 
牛 血清 Hank's 液 100k1， 加 和 淋巴 细胞 悬 液 100xl， 自 
“ 播 匀 ， 置 37C 水浴 30 分 钟 ” 起 ， 同 法 操作 ， 作 对 照 组 。 
计算 王 玫瑰 花环 抑制 率 (%)， 以 下 玫瑰 花环 抑制 率 在 
25% 以 上 的 供 试 品 的 最 高 稀释 倍数 为 EE 玫瑰 花环 抑制 
效 价 。 


3516 抗 人 工 细 胞 免疫 球 蛋 和 白 效 价 
测定 法 (淋巴 细胞 毒 试验 ) 
本 法 系 依 据 抗 人 工 细 胞 免疫 球 蛋白 与 人 淋巴 细胞 结合 ， 


在 补体 存在 下 破坏 淋巴 细胞 ， 根 据 淋巴 细胞 死亡 率 测定 供 斌 
曲 抗 人 工 细胞 免疫 球 蛋 白 效 价 。 


"272 。 


中 国药 典 2015 年 版 


试剂 〈1) 淋 巴 细胞 分 离 液 (Ficoll's 液 ) 。 

(2)Hank's 液 。 

(3)20% 胎 牛 血 清 Hank's 液 ”试验 当天 取 适 量 经 消毒 保 
存 的 Hank's 液 ， 加 入 经 56'C 、30 分 钟 灭 能 的 胎 牛 血清 ， 配 
成 20% 浓 度 。 用 0. 5mol/L 碳酸 氨 钠 溶液 或 稀 盐酸 调 pH 值 
至 7.2~7.4。 

(4) 淋 巴 细胞 悬 液 ” 取 肝素 抗 凝 新 鲜 人 静脉 血 加 等 量 生 
理 氢 化 钠 溶 液 混 匀 后 ， 缓 慢 加 至 等 量 淋巴 细胞 分 离 液 液 面 
上 ， 以 每 分 钟 2000 转 离心 20 分 钟 ， 吸 出 淋巴 细胞 层 细胞 ， 
加 适量 生理 氯 化 钠 溶液 清洗 ， 以 每 分 钟 1200 转 离心 10 分 
钟 ， 弃 上 清 液 ， 沉 淀 加 入 适量 20%% 胎 牛 血清 Hank's 液 ， 摇 
匀 ， 为 淋巴 细胞 原液 ， 用 1% 醋 酸 蓝 液 将 淋巴 细胞 原液 稀释 
20 倍 ， 镜 检 计 数 淋巴 细胞 。 根 据 计 数 结果 ， 用 20% 胎 牛 血 
清 Hank's 液 将 淋巴 细胞 原液 稀释 成 每 lml 含 5X 10* 个 淋巴 
细胞 ， 即 为 淋巴 细胞 悬 液 。 

(5) 补 体 ”采用 正常 家 免 血 清 。 作 补体 用 的 免 血 清 应 对 
试验 用 的 部 细胞 无 明显 的 毒性 ， 因 此 家 兔 血 清 要 预先 进行 选 
择 ， 方 法 如 下 : 取 订 巴 细胞 悬 液 0. 05ml， 加 1 : 5 稀释 的 家 
免 血 清 0.05ml， 置 37'C 、1 小 时 后 ， 加 0. 5% 台 盼 蓝 生理 气 
化 钠 溶液 0.05ml， 置 37'C 、5 分 钟 后 镜 检 计数 淋巴 细胞 ， 
死亡 细胞 率 在 10% 以 下 者 方 可 作 补 体 用 。 

《6)0.5% 台 盼 蓝 生理 氢化 钠 溶 液 。 

(7)2. 5% 戊 二 醛 溶液 (用 Hank's 液 稀释 ) 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”根据 供 试 品 效 价 ， 用 20%% 胎 牛 血 
清 Hank's 液 将 供 试 品 稀释 至 几 个 适宜 浓度 。 

阳性 对 照 溶 液 的 制备 将 经 人 工 淋巴 细胞 免疫 的 猪 血 
浆 或 兔 血 清 在 60'C 加 热 10 分 钟 后 ， 用 生理 氢化 钠 溶液 稀释 
10 信 。 

阴性 对 照 溶液 的 制备 ”将 正常 猪 血浆 或 兔 血 清 在 60C 
加 热 10 分 钟 后 ， 用 生理 握 化 钠 溶 液 稀释 10 倍 。 

测定 法 取 供 试 品 溶液 0.05ml， 加 淋巴 细胞 悬 液 
0.05ml, 置 37'C、1 小 时 , 加 1 :5 稀释 的 家 兔 血 清 
0.05ml， 置 37'C 、30 分 钟 后 加 0.5% 台 盼 蓝 生理 气 化 钠 溶 
液 0.05ml， 置 37'C 、5 分 钟 ， 立 即 镜 检 计数 淋巴 细胞 ， 计 
算 死 亡 细胞 率 ， 一 般 数 100 个 淋巴 细胞 。 取 阳性 对 照 溶液 
0. 05mlj， 加 淋巴 细胞 悬 液 0.05ml， 自 “ 置 37C、1 小 时 ” 
起 ， 风 法 操作 ， 作 阳性 对 照 。 取 阴性 对 照 溶液 0.05ml， 加 
淋巴 细胞 悬 液 0.05ml， 自 “ 置 37C、1 小 时 ”起 ， 同 法 操 
作 ， 作 阴性 对 照 。 

结果 判定 ”阳性 对 照 组 的 死亡 淋巴 细胞 率 大 于 20%， 
且 阴 性 对 照 组 的 死亡 淋巴 细胞 率 小 于 10%， 试验 成 立 。 以 
《十 ) 为 判定 终点 ， 出 现 (十 ) 供 试 品 的 最 高 稀释 度 为 该 供 试 品 
的 淋巴 细胞 毒 效 价 。 

【附注 〗 (1) 试 验 组 死亡 淋巴 细胞 率 

小 于 10%( 一 ) 41 昕 一 60%% (十 十 ) 


六 训 人 六 
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10%~20%( 土 ) 61%% 一 80%%( 十 十 十 ) 

21%~40% (十 ) 不 低 于 81%( 十 十 十 十 》 

(2) 如 供 试 品 较 多 或 来 不 及 看 结果 时 ， 为 避免 试验 误 
差 ， 可 在 抗原 、 抗 体 、 补 体 作用 后 加 0. 5% 台 有 盼 蓝 生 理 氧 
化 钠 溶 液 0. 05ml， 置 37C 、5 分 钟 后 ， 立 即 加 2. 5% 成 二 
醛 溶液 0. 05ml， 留 待 适当 时 候 镜 检 ; 或 先 加 2.5% 友 二 醛 
溶液 0.05ml， 室 温 放置 10 分 钟 后 ， 加 入 0. 5% 台 盼 蓝 生理 
氟 化 钠 溶 液 0,05ml， 置 37'C ，5 分 钟 后 留待 适当 时 候 
镜 检 。 


3517 人 凝血 因子 工效 价 
测定 法 (一 期 法 ) 


本 法 系 用 人 凝血 因子 开 缺 乏 血 浆 为 基质 血浆 ， 采 用 一 期 
法 测定 供 试 品 人 凝血 因子 工效 价 。 

试剂 (1) 稀 释 液 ” 称 取 巴 比 妥 钠 11,75g、 握 化 钠 
14. 67g， 溶 于 适量 水 中 ， 用 lmol/L 盐酸 溶液 调 pH 值 至 
7.3， 再 加 水 稀释 至 2000ml。 临 用 前 ， 加 适量 20% 人 血 白 蛋 
白 至 终 浓 度 为 1% 。 

(2) 含 钙 促 凝血 酶 原 激 酶 (Thromboplastin) 。 

(3) 人 凝血 因子 工 缺 乏 血 浆 人 凝血 因子 于 含量 低 于 
1% 的 人 血浆 或 人 工 基 质 血 浆 。 

人 凝血 因子 工 标 准 品 溶液 的 制备 ”用 人 凝血 因子 开 缺 乏 
血浆 或 生理 氢化 钠 溶液 将 标准 品 稀释 成 每 1ml 含 1IU 凝血 
因子 荆 ， 再 用 稀释 液 分 别 做 10 倍 、20 倍 、40 倍 和 80 倍 稀 
释 ， 置 冰 浴 备用 。 

供 试 品 溶 液 的 制备 ”用 人 凝血 因子 开 缺 乏 血 浆 或 生理 氨 
化 钠 溶 液 将 供 试 品 稀释 成 每 1ml 约 含 1IU 凝血 因子 T ， 再 
用 稀释 液 做 10 倍 、20 倍 或 40 倍 稀释 ， 置 冰 浴 待 用 。 

测定 法 ” 量 取 供 试 品 溶液 0. lml， 加 人 凝血 因子 工 缺 乏 
血浆 0. Iml， 混 匀 ， 置 37C 水 浴 中 保温 一 定时 间 ( 一 般 3 分 
钟 )， 然 后 加 入 已 预 热 至 37C 的 含 钙 促 凝 血 酶 原 激 酶 湾 液 
0. 2ml， 记 录 凝 固 时 间 。 

用 不 同 稀释 度 的 人 凝血 因子 工 标准 品 溶液 0. 1ml 替代 供 
试 品 溶液 ， 同 法 操作 。 

以 人 凝血 因子 开标 准 品 溶液 效 价 (IU/ml) 的 对 数 对 其 相 
应 的 凝固 时 间 ( 秒 ) 的 对 数 作 直线 回归 ， 求 得 直线 回归 方程 ， 
计算 供 试 品 溶 液 人 凝血 因子 五 效 价 ， 再 乘 以 稀释 倍数 ， 即 为 
供 试 品 人 凝血 因子 工效 价 (IU/ml) 。 

【附注 】(1) 直 线 回 归 相 关系 数 应 不 低 于 0. 98 。 

(2) 测 定时 要 求 每 个 稀释 度 平行 测定 2 管 ，2 管 之 差 不 
得 超过 均值 10% ， 否 则 重 测 。 

(3) 直 接 与 标准 品 、 供 试 品 和 血浆 接触 的 器 好 应 为 塑料 
制品 或 硅化 玻璃 制品 。 

(4) 采 用 全 自动 凝血 仪 操作 ， 按 仪器 使 用 说 明 书 进行 。 


3519 人 凝血 因子 区 效 价 测定 法 


3518 ”人 涛 血 因 子 碍 效 价 、 
测定 法 (一 期 法 ) 


本 法 系 用 人 凝血 因子 看 缺乏 血浆 为 基质 血浆 ， 采 用 一 期 
法 测定 供 试 品 人 交 血 因子 媳 效 价 。 

试剂 (1) 稀 释 液 称 取 巴 比 妥 钠 11.75g、 氯 化 钠 
14. 67g， 溶 于 适量 水 中 ， 用 lmol/L 盐酸 溶液 调 pH 值 至 
7. 3， 再 加 水 至 2000ml。 临 用 前 加 适量 20% 人 血 白 蛋白 至 终 
浓度 为 1% 。 

(2) 含 钙 促 凝血 酶 原 激酶 (Thromboplastin) 。 

(3) 人 凝血 因子 出缺 乏 血 浆 人 凝血 因子 而 含量 低 于 1% 
的 人 血浆 或 人 工 基质 血浆 。 

人 凝血 因子 下 标准 品 溶液 的 制备 ”用 人 凝血 因子 证 缺乏 
血浆 或 生理 氮 化 钠 溶 液 将 标准 品 稀释 成 每 1ml 含 1IU 凝血 
因子 证 ， 再 用 稀释 液 分 别 做 10 倍 、20 倍 、40 倍 和 80 倍 稀 
释 ， 置 冰 浴 备用 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”用 人 凝血 因子 而 缺乏 血浆 或 生理 毛 
化 钠 溶 液 将 供 试 品 稀释 成 每 1mi 约 含 1IU 凝血 因子 证 ,再 
用 稀释 液 做 10 倍 、20 倍 或 40 倍 稀释 ， 置 冰 浴 待 用 。 

测定 法 ” 量 取 供 试 品 溶液 0. 1ml， 加 人 凝血 因子 证 缺乏 
血浆 0. 1ml, 混 匀 ， 置 37 必 水 浴 保 温 一 定时 间 (一般 3 分 
钟 )， 然 后 加 入 已 预 热 至 37 的 含 钙 促 凝 血 酶 原 激酶 溶液 
0. 2ml， 记 录 凝 固 时 间 。 

用 不 同 稀释 度 的 人 凝血 因子 三 标 准 品 溶液 0. 1ml 替代 供 
试 品 溶液 ， 同 法 操作 。 

以 人 凝血 因子 下 标准 品 溶液 效 价 (IU/ml) 的 对 数 对 其 相 
应 的 凝固 时 间 ( 秒 ) 的 对 数 作 直线 回归 ， 求 得 直线 回归 方程 ， 
计算 供 试 品 溶液 人 凝血 因子 灵 效 价 ， 再 乘 以 稀释 倍数 ， 即 为 
供 试 品 人 凝血 因子 区 效 价 (IU/ml) 。 

【附注 】(1) 直 线 回归 相关 系数 应 不 低 于 0. 98。 

《2) 测 定时 要 求 每 个 稀释 度 平行 测定 2 管 ，2 管 之 差 不 
得 超过 均值 10% ， 否 则 重 测 。 

(3) 直 接 与 标准 品 、 供 试 品 和 血浆 接触 的 器 妈 应 为 塑料 
制品 或 硅化 玻璃 制品 。 

(4) 采 用 全 自动 凝血 仪 操作 ， 按 仪器 使 用 说 明 书 进行 。 


3519 人 凝血 因子 区 效 价 


测定 法 (一 期 法 ) 


本 法 系 用 人 凝血 因子 区 缺乏 血浆 为 基质 血浆 ， 采 用 一 期 
法 测定 供 试 虽 人 凝血 因子 区 效 价 。 

试剂 〈1)3.8%% 枸 橡 酸 钠 溶 液 ” 称 取 无 水 枸 橡 酸 钠 
9. 5g， 加 水 溶解 并 稀释 至 250ml。 

(2) 号 唑 缓冲 液 (pH 7.3) 称 取 咪 只 0.68g、 握 化 钠 
1.17g， 溶 于 100ml 水 中 ， 加 入 0. 1molL 盐酸 溶液 42. 2ml， 
再 加 水 稀释 至 200ml， 即 得 。 
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(3) 稀 释 液 取 1 体 积 的 3.8%% 枸 橡 酸 钠 加 入 5 体积 显 
唑 缓冲 液 ， 混 合 ， 加 适量 20%% 人 血 白 蛋 白 至 终 浓 度 为 1%。 

(4) 激 活 的 部 分 凝血 活 酶 (APTT) 试 剂 。 

(5) 人 凝血 因子 区 缺乏 血浆 ”为 人 凝血 因子 区 含量 低 于 
1% 的 人 血浆 或 人 工 基质 血浆 。 

(6) 生 理 氢 化 钠 溶 液 。 

(7)0. 05mol/L 氯 化 镍 溶液 ” 称 取 氯 化 钙 (CaCh，2H:O) 
147g， 加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml， 配 制 成 Imol/L 氯 化 钙 贮 
存 液 。 痢 用 前 ， 用 水 稀释 20 倍 ， 配 制 成 0.05molL 氯 化 钙 
溶液 。 

人 凝血 因子 区 标准 品 溶液 的 制备 ”用 人 凝血 因子 区 缺乏 
血浆 或 生理 氧化 钠 溶液 将 标准 品 稀释 成 每 lml 含 1IU 凝血 
因子 殿 ， 再 用 稀释 液 分 别 做 10 倍 、20 倍 、40 倍 和 80 售 稀 
释 ， 置 冰 浴 待 用 。 

供 试 品 溶 液 的 制备 ” 若 供 试 品 中 含有 肝素 ， 先 用 硫酸 鱼 
精 蛋 白 中 和 供 试 品 中 的 肝素 。 测 定时 先 用 人 凝血 因子 到 缺乏 
血浆 或 生理 氯 化 钠 溶液 稀释 成 每 1ml 约 含 1IU 凝血 因子 区 ， 
再 用 稀释 液 做 10 倍 、20 倍 或 40 倍 稀释 ， 置 冰 浴 待 用 。 

测定 法 ” 取 激 活 的 部 分 凝血 活 酶 试剂 0. 1ml， 置 37 人 水 
浴 中 保温 一 定时 间 ( 一 般 4 分 钟 )， 加 人 凝血 因子 区 缺乏 血浆 
0. 1ml、 供 试 品 溶液 0. 1ml， 混 名， 置 37C 水 浴 中 保温 一 定 
时 间 ( 一 般 5 分 钟 )， 加 入 已 预 热 至 37C 的 0.05molL 氯 化 
钙 溶 液 0. 1ml， 记 录 凝 固 时 间 。 

用 不 同 稀释 度 的 人 凝血 因子 这 标准 品 溶液 0. 1ml 替代 供 
试 品 溶 液 ， 同 法 操作 。 

以 人 凝血 因子 区 标准 品 溶液 效 价 (IU/ml) 的 对 数 对 其 相 
应 的 凝固 时 间 ( 秒 ?的 对 数 作 直 线 回归 ， 求 得 直线 回归 方程 ， 
计算 供 试 品 溶液 人 凝血 因子 区 效 价 ， 再 乘 以 稀释 倍数 ， 即 为 
供 试 品 人 凝血 因子 区 效 价 (IU/ml) 。 

【附注 】〗】(1)? 直 线 回归 相关 系数 应 不 低 于 0. 98 。 

(2) 测 定时 要 求 每 个 稀释 度 平行 测定 2 管 ，2 管 之 差 不 
得 超过 均值 10%， 否 则 重 测 。 

(3) 直 接 与 标准 品 、 供 试 品 和 血浆 接触 的 器 旺 应 为 塑料 
制品 或 硅化 玻璃 制品 。 

(4) 采 用 全 自动 凝血 仪 操作 ， 按 仪器 使 用 说 明 书 进行 。 


3520 ”人 凝血 因子 义 效 价 
测定 法 (一 期 法 ) 


本 法 系 用 人 凝血 因子 XX 缺乏 血浆 为 基质 血浆 ， 采 用 一 期 
法 测定 供 试 品 人 凝血 因子 X 效 价 。 

试剂 (1) 稀 释 液 ” 称 取 巴 比 妥 钠 11.75g、 握 化 钠 
14. 67g， 溶 于 适量 水 中 ， 用 lmol/L 盐酸 溶液 调 pH 值 至 
7. 3， 再 加 水 稀释 至 2000ml。 临 用 前 加 适量 20% 人 血 白 蛋白 
至 终 浓 度 为 1%。 

(2) 含 钙 促 凝血 酶 原 激酶 (Thromboplastin) 8 

(3) 人 凝血 因子 XX 缺乏 血浆 人 凝血 因子 XX 含量 低 于 
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1%% 的 人 血浆 或 人 工 基质 血浆 。 

人 凝血 因子 XX 标准 品 溶液 的 制备 ”用 人 凝血 因子 多 缺乏 
血浆 或 生理 氢化 钠 溶液 将 标准 品 稀释 成 每 1ml 含 1IU 凝血 
因子 X ， 再 用 稀释 液 分 别 做 10 倍 、20 倍 、40 信和 80 售 稀 
释 ， 署 冰 浴 备用 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”用 人 凝血 因子 六 缺乏 血浆 或 生理 氟 
化 钠 溶液 将 供 试 品 稀释 成 每 Iml 约 含 1IU 凝血 因子 X， 再 
用 稀释 液 做 10 倍 和 20 倍 或 40 倍 稀释 ， 置 冰 浴 待 用 。 

测定 法 ” 取 供 试 品 溶液 0. 1ml， 加 人 凝血 因子 多 缺乏 血 
浆 0. 1ml， 混 匀 ， 置 37C 水 浴 中 保温 一 定时 间 ( 一 般 3 分 
钟 )， 然 后 加 入 已 预 热 至 37C 的 含 钙 促 凝血 酶 不 激酶 溶液 
0. 2ml， 记 录 凝 固 时 间 。 

用 不 同 稀释 度 的 人 凝血 因子 X 标 准 品 溶液 0. 1ml 替代 供 
试 品 溶液 ， 同 法 操作 。 

以 人 凝血 因子 又 标准 品 溶液 效 价 (IU/ml) 的 对 数 对 其 相 
应 的 凝固 时 间 ( 秒 ) 的 对 数 作 直线 回归 ， 求 得 直线 回归 方程 ， 
计算 供 试 品 溶液 人 凝血 因子 六 效 价 ， 再 乘 以 稀释 倍数 ， 即 为 
供 试 品 人 凝血 因子 X 效 价 (IU/ml) 。 

【附注 】(1) 直 线 回归 相关 系数 应 不 低 于 0. 98 。 

(2) 测 定时 要 求 每 个 稀释 度 平行 测定 2 管 ，2 管 之 差 不 
得 超过 均值 10%， 否 则 重 测 。 

(3) 直 接 与 标准 品 、 供 试 品 和 血浆 接触 的 器 盏 应 为 塑料 
制品 或 硅化 玻璃 制品 。 

(4) 采 用 全 自动 凝血 仪 操作 ， 按 仪器 使 用 说 明 书 进行 。 


人 凝血 因子 三 效 价 
测定 法 (一 期 法 ) 


3521 


本 法 系 用 人 凝血 因子 作 缺 乏 血 浆 为 基质 血浆 ， 采 用 一 期 
法 测定 供 试 品 人 凝血 因子 姻 效 价 。 

试剂 〈1)3.8%% 枸 橡 酸 钠 溶液 称 取 无 水 枸 橡 酸 钠 
9. 5g， 加 水 溶解 并 稀释 至 250ml。 

(2) 咪 哩 缓冲 液 (pH 7.3) 称 取 国 哗 0. 68g 和 氯 化 钠 
1.17g， 加 水 使 溶解 成 100mi， 加 入 0.1lmolL 盐酸 溶液 
42. 2ml， 再 加 水 稀释 至 200ml， 即 得 。 

(3) 稀 释 液 ” 取 1 体积 的 3.8% 枸 橡 酸 钠 加 入 5 体积 转 
唑 缓冲 液 混合 ， 加 适量 20% 人 血 白 蛋 白 至 终 浓度 为 1%。 

(4) 激 活 的 部 分 凝血 活 酶 (APTT) 试 剂 。 

(5) 人 凝血 因子 如 缺乏 血浆 为 人 凝血 因子 妊 含 量 低 于 
1%% 的 人 血浆 或 人 工 基质 血浆 。 

(6) 0.05mol/L 氯 化 钙 溶液 称 取 氯 化 钙 (CaCl: ， 
2HsO)147g， 加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml， 配 制 成 Imol/L 氨 
化 钙 贮 存 液 。 用 前 用 水 稀释 20 倍 ， 配 制 成 0.05molL 氯 化 
钙 溶液 。 

人 凝血 因子 硬 标 准 品 溶液 的 制备 用 人 凝血 因子 则 缺乏 
血浆 或 生理 氢化 钠 溶 液 将 标准 品 稀释 成 每 lml 含 1IU 凝血 
因子 尹 ， 再 用 稀释 液 分 别 做 10 倍 、20 倍 、40 倍 和 80 售 稀 
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释 ， 置 冰 浴 待 用 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”用 人 凝血 因子 出 缺乏 血浆 或 生理 毛 
化 钠 溶液 将 供 试 品 稀释 成 每 1ml 约 含 1IU 凝血 因子 好 ， 再 
用 稀释 液 做 10 倍 和 20 倍 或 40 倍 稀释 ， 置 冰 浴 待 用 。 

测定 法 ” 取 激 活 的 部 分 癣 血 活 酶 试剂 0. 1Iml， 置 37C 水 
浴 保 温 一 定时 间 ( 一 般 4 分 钟 )， 加 人 凝血 因子 嫂 缺 乏 血 浆 
0. 1ml、 供 试 品 溶液 0. Iml， 混 匀 ， 置 37C 水 浴 中 保温 一 定 
时 间 ( 一 般 5 分 钟 )， 加 入 已 预 热 至 37C 的 0.05mol/L 氧化 
钙 溶液 0. 1ml， 记 录 凝 固 时 间 。 

用 不 同 稀释 度 的 人 凝血 因子 出 标准 品 溶液 0. 1ml 蔡 代 供 
试 品 溶液 ， 同 法 操作 。 

以 人 凝血 因子 败 标 准 品 溶液 效 价 (IUV/ml) 的 对 数 对 其 相 
应 的 凝固 时 间 ( 秒 ) 的 对 数 作 直 线 回归 ， 求 得 直线 回归 方程 。 
计算 供 试 品 溶液 人 凝血 因子 出 效 价 ， 再 乘 以 稀释 倍数 ， 即 为 
供 试 品 人 凝血 因子 出 效 价 (IU/ml) 。 

【附注 】(1) 直 线 回归 相关 系数 应 不 低 于 0. 98 。 

(2) 测 定时 要 求 每 个 稀释 度 平行 测定 2 管 ，2 管 之 差 不 
得 超过 均值 10% ， 否 则 重 测 。 

《3) 直 接 与 标准 品 、 供 试 品 和 血浆 接触 的 器 显 应 为 塑料 
制品 或 硅化 玻璃 制品 。 

(4) 采 用 全 自动 凝血 仪 操作 ， 按 仪器 使 用 说 明 书 进行 。 


3522 重组 人 促 红 素 体内 生物 学 
活性 测定 法 (网 织 红 细胞 法 ) 


本 法 系 依据 人 促 红 率 (EPO) 可 刺激 网 织 红细胞 生成 的 作 
用 ,给 小 鼠 皮 下 注射 EPO 后 ， 其 网 织 红细胞 数量 随 EPO 注 
射 剂量 的 增加 而 升 高 。 利 用 网 织 红 细胞 数 对 红细胞 数 的 比值 
变化 ， 通 过 剂量 反应 平行 线 法 检测 EPO 体内 生物 学 活性 。 

试剂 〈1) 乙 二 胺 四 乙酸 二 钾 抗 凝 剂 ” 称 取 乙 二 胺 四 乙 
酸 二 钾 100mg， 加 生理 氯 化 钠 溶液 10ml 溶解 ， 混 匀 ， 使 用 
时 新 鲜 配制 。 

(2) 稀 释 液 称 取 0.1g 牛 血清 白 蛋 白 ， 加 生理 气 化 钠 溶 
液 溶解 并 稀释 至 100ml， 即 得 。 

标准 品 溶液 的 制备 ” 按 标准 品 说 明 书 ， 将 EPO 标准 品 
复 溶 ， 用 稀释 液 将 EPO 标准 品 稀释 成 高 、 中 、 低 3 个 剂量 
EPO 标准 品 溶液 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”用 稀释 液 将 供 试 品 稀释 成 高 、 中 、 
低 3 个 剂量 与 EPO 标准 品 溶液 单位 相近 的 供 试 品 溶液 。 

测定 法 ” 按 低 、 中 、 高 (如 10IU/ 鼠 、20IU/ 痕 、40IU/ 鼠 ) 
3 个 剂量 组 ， 分 别 给 近 交 系 6 一 8 周 龄 小 鼠 ( 肉 性 BALB/c 小 
鼠 ) 或 B6D2F1 小 鼠 皮 下 注射 EPO 标准 品 及 供 试 品 溶液 ， 每 
组 至 少 4 只 ， 每 鼠 注 射 量 为 不 大 于 0. 5ml。 在 注射 后 的 第 4 
天 从 小 鼠 眼 眶 采血 3 一 4 滴 ， 置 于 预先 加 入 200pl 乙 二 胺 四 
乙酸 二 钾 抗 凝 剂 的 采血 管 中 。 取 抗 凝血 ， 用 全 自动 网 织 红 细 
胞 分 析 仪 计数 每 只 小 鼠 血 液 中 的 网 织 红 细胞 数 对 红细胞 总 数 
的 比值 (Ret%)。 按 注射 剂量 (IU) 对 Ret% 的 量 反 应 平行 线 


3523 干扰 素 生 物 学 活性 测定 法 


测定 法 (通则 1431) 计 算 供 试 品 体内 生物 学 活性 。 


ss 
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第 一 法 ”细胞 病变 抑制 法 

本 法 系 依据 干扰 素 可 以 保护 人 羊膜 细胞 (WISH) 免 受 水 
泡 性 口 炎 病 毒 (VSV) 破 坏 的 作用 ， 用 结晶 紫 对 存活 的 WISH 
细胞 染色 ， 在 波长 570nm 处 测定 其 吸光 度 ， 可 得 到 干扰 素 
对 WISH 细胞 的 保护 效应 曲线 ， 以 此 测定 干扰 素 生 物 学 
活性 。 

试剂 (1) MEM 或 RPMI 1640 培养 液 取 MEM 或 
RPMI 1640 培养 基 粉 末 1 袋 ( 规 格 为 1L)， 加 水 溶解 并 稀释 
至 1000m1， 加 青霉素 105TU 和 链 霉 素 105IU ， 再 加 碳酸 氢 钠 
2.1g， 溶 解 后 ， 混 匀 ， 除 菌 过 滤 ，4C 保 存 。 

(2) 完 全 培养 液 ” 量 取 新 生 牛 血清 10ml， 加 MEM 或 
RPMI 1640 培养 液 900ml。4 人 保存。 

(3) 测 定 培 养 液 ” 量 取 新 生 牛 血清 7ml， 加 MEM 或 RP- 
MI 1640 培养 液 93ml]。4C 保 存 。 

《4) 攻 毒 培养 液 ” 量 取 新 生 牛 血清 3ml， 加 MEM 或 RP- 
MI 1640 培养 液 97ml。4C 保存。 

(5) 消 化 液 ” 称 取 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 0.2g、 氯 化 钠 
8.0g、 毛 化 钾 0. 25 、 磷 酸 氢 二 钠 1. 152g、 磷 酸 二 氢 钾 0. 2g， 
加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml， 经 121'C 、15 分 钟 灭 菌 。 

(6) 染 色 液 ” 称 取 结 晶 紫 50mg， 加 无 水 乙醇 20ml 溶解 
后 ， 加 水 稀释 至 100ml， 即 得 。 

(7) 脱 色 液 ” 量 取 无 水 乙醇 50ml、 醋 酸 0. 1ml， 加 水 稀 
释 至 100ml。 

(8)PBS 称 取 氯 化 钠 8.0g、 气 化 钾 0. 20g、 磷 酸 氨 二 
钠 1. 44g、 砚 酸 二 氢 钾 0.24g， 加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml， 
经 121'C、15 分 钟 灭 菌 。 

标准 品 溶液 的 制备 ” 取 人 干扰 素 生 物 学 活性 测定 的 国家 
标准 品 ， 按 说 明 书 复 溶 后 ， 用 测定 培养 液 稀 释 成 每 1ml 含 
1000IU。 在 96 孔 细 胞 培养 板 中 ， 做 4 倍 系列 稀释 ， 共 8 个 
稀释 度 ， 每 个 稀释 度 做 2 孔 。 在 无 菌 条 件 下 操作 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”将 供 试 品 按 标示 量 溶解 后 ， 用 测定 
培养 液 稀释 成 每 1ml 约 含 1000IU。 在 96 孔 细 胞 培养 板 中 ， 
做 4 倍 系列 稀释 ， 共 8 个 稀释 度 ， 每 个 稀释 度 做 2 孔 。 在 无 
菌 条 件 下 操作 。 

测定 法 ”使 WISH 细胞 在 培养 基 中 贴 壁 生 长 。 按 
(1:2)~~(1:4) 传 代 ， 每 周 2 一 3 次 ， 于 完全 培养 液 中 生长 。 
取 培 养 的 细胞 弃 去 培养 液 ， 用 PBS 洗 2 次 后 消化 和 收集 细 
胞 ， 用 完全 培养 液 配制 成 每 lml 含 2. 5X10 ~3.5X10 个 
细胞 的 细胞 悬 液 ， 接 种 于 96 和 孔 细胞 培养 板 中 ， 每 孔 100pl， 
于 37C 、5% 二 氧化 碳 条 件 下 培养 4~6 小 时 ; 将 配制 完成 
的 标准 品 溶液 和 供 试 品 溶液 移 人 接种 WISH 细胞 的 培养 板 
中 ,每 孔 加 入 100pl， 于 37'C、5% 二 氧化 碳 条 件 下 培养 
18 一 24 小 时 ; 弃 去 细胞 培养 板 中 的 上 清 液 ， 将 保存 的 水 泡 
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性 口 炎 病毒 (VSV， 一 70 信保 存 ) 用 攻 毒 培养 液 稀 释 至 约 
100CCIDs。， 每 孔 100pl， 于 37C 、5% 二 氧化 碳 条 件 下 培养 
24 小 时 ( 镜 检 标 准 品 溶液 的 50%% 病 变 点 在 1IU/ml); 然后 弃 
去 细胞 培养 板 中 的 上 清 液 ， 每 孔 加 入 染色 液 50p1， 室 温 放置 
30 分 钟 后 ， 用 流水 小 心 冲 去 染色 液 ， 并 吸 干 残留 水 分 ， 每 
孔 加 入 脱色 液 100p1， 室 温 放 置 3 一 5 分 钟 。 混 匀 后 ， 用 酶 标 
仪 以 630nm 为 参 比 波长 ， 在 波长 570nm 处 测定 吸光 度 ， 记 
录 测 定 结果 。 

试验 数据 采用 计算 机 程序 或 四 参数 回归 计算 法 进行 处 
理 ， 并 按 下 式 计算 结果 : 

D, XE, 


供 试 品 生物 学 活性 (IU/mD 一 P, 义 万 文 居 


式 中 PP, 为 标准 品 生物 学 活性 ，IU/ml; 
DD, 为 供 试 品 预 稀释 倍数 ， 
D, 为 标准 品 预 稀释 倍数 ; 
EE, 为 供 试 品 相当 于 标准 品 半 效 量 的 稀释 倍数 ; 
FE, 为 标准 品 半 效 量 的 稀释 倍数 。 

注 : 显 色 方法 也 可 采用 经 等 效 验 证 的 其 他 显 色 方法 。 

第 二 法 ”报告 基因 法 (适用 于 了 型 干扰 素 ) 

本 法 系 将 含有 干扰 素 刺激 反 应 元 件 和 荧光 素 酶 基因 的 质 
粒 转 染 到 HEK293 细胞 中 ， 构 建 细 胞 系 HEK293puro ISRE- 
Luc， 作 为 生物 学 活性 测定 细胞 ， 当 工 型 干扰 素 与 细胞 膜 上 
的 受 体 结合 后 ， 通 过 信和 号 转 导 ， 激 活 干扰 素 刺 激 反应 元 件 ， 
启动 荧光 素 酶 的 表达 ， 表 达 量 与 干扰 素 的 生物 学 活性 呈正 相 
关 ， 加 入 细胞 裂解 液 和 荧光 素 酶 底 物 后 ， 测 定 其 发 光 强 度 ， 
以 此 测定 工 型 干扰 素 生物 学 活性 。 

试剂 (1) 完 全 培养 液 MEM 培养 液 ， 含有 2mmol/L 
的 L- 谷 氨 酰 腕 ，1lmmolL 的 丙酮 酸 钠 ，0. 0l1mg/L 的 非 必需 
氨基 酸 ，2xg/ml 的 嘎 叭 霉 素 ，100UVml 的 青霉素 ，100ung/ml 
的 链 霉 素 ，10 反 的 胎 牛 血清 。4C 保 存 。 

〈2) 测 定 培养 液 ” 除 不 含 嘎 叭 霉 素 外 ， 其 他 成 分 与 完全 
培养 液 相同 。4 人 保存 。 

(3)PBS 取 氯 化 钠 8.0g、 握 化 钾 0. 20g8、 磷 酸 氢 二 钠 
1. 448、 磷 酸 二 氢 钾 0.24g， 加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml， 经 
121C 、15 分 钟 灭 菌 。 

(4) 消 化 液 ” 称 取 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 0. 2g、 胰 酶 2. 5g， 
用 PBS 溶解 并 稀释 至 1000ml， 除 菌 过 滤 。4 人 保存 。 

(5) 荧 光 素 酶 报告 基因 检测 试剂 盒 ” 包 括 细胞 裂解 液 、 
荧光 素 酶 底 物 等 。 

标准 品 溶液 的 制备 ” 取 重 组 人 干扰 素 生 物 学 活性 测定 国 
家 标准 品 ， 按 说 明 书 复 深 后 ， 用 测定 培养 液 稀释 至 每 1ml 约 
含 10 000IU。 在 96 孔 细 胞 培养 板 中 ， 做 4 倍 系列 稀释 ， 共 
8 个 稀释 度 ， 每 个 稀释 度 做 2 孔 。 在 无 菌 条 件 下 操作 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”将 供 试 品 按 标示 量 溶解 后 ， 用 测定 
培养 液 稀释 成 每 lml 约 含 10 000IU。 在 96 和 孔 细胞 培养 板 中 ， 
做 4 倍 系列 稀释 ， 共 8 个 稀释 度 ， 每 个 稀释 度 做 2 孔 。 在 无 
菌 条 件 下 操作 。 
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测定 法 ”使 HEK293puroISRE-Luc 细胞 在 完全 培养 液 
中 贴 壁 生长 。 按 1 : 4 传代， 每 周 2 一 3 次 ， 于 完全 培养 液 中 
生长 。 取 培养 的 细胞 弃 去 培养 液 ， 用 PBS 洗 1 次 后 消化 和 
收集 细胞 ， 用 测定 培养 液 配 制 成 每 lml 含 3. 5 X 105 ~4.5X 
10 个 细胞 的 细胞 悬 液 。 将 配制 完成 的 标准 品 溶液 和 供 试 品 
溶液 移入 可 用 于 细胞 培养 和 化 学 发 光 酶 标 仪 测定 的 96 孔 细 
胞 培养 板 中 ， 每 孔 加 入 100xl1， 然 后 将 上 述 细 胞 悬 液 接种 于 
同一 96 孔 细 胞 培养 板 中 ， 每 孔 100p1l。 于 37'C 、5%% 二 氧化 
碳 条 件 下 培养 18 一 24 小 时 。 小 心 吸 净 96 孔 细 胞 培养 板 中 的 
上 清 液 ， 按 荧光 素 酶 报告 基因 检测 试剂 盒 说 明 书 加 入 细胞 裂 
解 液 和 荧光 素 酶 底 物 ， 用 化 学 发 光 酶 标 仪 测定 发 光 强 度 ， 记 
录 测 定 结果 。 

试验 数据 采用 计算 机 程序 或 四 参数 回归 计算 法 进行 处 
理 ， 并 按 下 式 计算 试验 结果 ， 

D, xXxE, 


供 试 品 生物 学 活性 (IU/ml) = PX DxE 


式 中 ”已 为 标准 品 生物 学 活性 ，IU/mli 
也, 为 供 试 品 预 稀 释 倍 数 ; 
D. 为 标准 品 预 稀释 倍数 ， 
忆 , 为 供 试 品 相 当 于 标准 品 半 效 量 的 稀释 倍数 ; 
E, 为 标准 品 半 效 稀释 倍数 。 


3524 重组 人 白介素 -2 生物 学 活性 测定 法 
(CCTLIL-2 细胞 /MTT 比 色 法 ) 


本 法 系 依据 在 不 同 白介素 -2(IL-2) 的 浓度 下 ， 其 细胞 依 
赖 株 CTLL-2 细胞 存活 率 不 同 ， 以 此 检测 IL-2 的 生物 学 
活性 。 

试剂 (1)RPMI 1640 培养 液 ” 取 了 RPMI 1640 培养 基 粉 
末 1 和 袋 (规格 为 1L)， 加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml， 加 青霉素 
10;IU 和 链 霉 素 10IU， 再 加 碳酸 氢 钠 2.18， 溶 解 后 ， 混 
匀 ， 除 菌 过 滤 ，4C 保存 。 

(2) 基 础 培养 液 ” 量 取 新 生 牛 血清 (FBS)10ml， 加 RPMI 
1640 培养 液 9oml]。4iC 保存 。 

(3) 完 全 培养 液 ” 量 取 基 础 培养 液 100ml， 加 重组 人 白 
介 素 -2 至 终 浓 度 为 每 lml 含 400 一 800IU。4 保存 。 

(4)PBS 称 取 氯 化 钠 8g、 氨 化 钾 0. 20g、 磷 酸 氧 二 钠 
1. 44g、 磷 酸 二 和 氨 钾 0.24g， 加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml， 经 
121C 、15 分 钟 灭 菌 。 

(5) 磋 唑 蓝 CMTT) 溶 液 ” 称 取 MTT 0.1g， 加 PBS 溶解 
并 稀释 至 20ml， 经 0. 22km 滤 膜 过 滤 除 菌 。4'C 避 光 保 存 。 

(6) 裂 解 液 15% 十 二 烷 基 硫酸 钠 溶 液 ， 使 用 期 限 不 得 
超过 12 个 月 。 

CTLL-2 细胞 ”应 为 偏 酸性 、 略 微 浑 浊 液 体 ， 传 代 后 
48 一 60 小 时 用 于 重组 人 白介素 -2 生物 学 活性 测定 。 

标准 品 溶液 的 制备 ” 取 重 组 人 白介素 -2 生物 学 活性 测 
定 用 国家 标准 曲 ， 按 使 用 说 明 书 复 溶 后 ， 用 基础 培养 液 稀 释 
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至 每 lml 含 200IU。 在 96 孔 细 胞 培养 板 中 ， 做 2 倍 系列 稀 
释 ， 共 8 个 稀释 度 ， 每 个 稀释 度 做 2 孔 。 每 孔 分 别 留 50pl 
标准 品 溶液 ， 弃 去 孔 中 多 余 溶 液 。 以 上 操作 在 无 菌 条 件 下 
进行 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”将 供 试 品 按 标示 量 复 溶 后， 用 基础 
培养 液 稀 释 成 每 lml 约 含 200IU。 在 96 孔 细 胞 培养 板 中 ， 
做 2 倍 系列 稀释 ， 共 8 个 稀释 度 ， 每 个 稀释 度 做 2 孔 。 每 孔 
分 别 留 50pl 供 试 品 溶液 ， 痉 去 孔 中 多 余 溶 液 。 以 上 操作 在 
无 菌 条 件 下 进行 。 

测定 法 CTLL-2 细胞 用 完全 培养 液 于 37C 、5% 二 和 氧 
化 碳 条 件 下 培养 至 足够 量 ， 离 心 收集 CTLL-2 细胞 ， 用 RP- 
MI 1640 培养 液 洗涤 3 次 ， 然 后 重 悬 于 基础 培养 液 中 配制 成 
每 lml 含 6.0X105 个 细胞 的 细胞 悬 液 ， 于 37C 、5% 二 氧化 
碳 条 件 下 备用 。 在 加 有 标准 品 溶液 和 供 试 品 溶液 的 96 孔 细 
胞 培养 板 中 ， 每 孔 加 入 细胞 悬 液 50nl， 于 37C 、5% 二 氧化 
碳 条 件 下 培养 18 一 24 小 时 ; 然后 每 孔 加 入 MTT 溶液 20pl， 
于 37'C 、5% 二 氧化 碳 条 件 下 培养 4~6 小 时 后 ， 每 孔 加 入 裂 
解 液 150pl， 于 37'C 、5% 二 氧化 碳 条 件 下 保温 18 一 24 小 
时 。 以 上 操作 均 在 无 菌 条 件 下 进行 。 混 匀 细 胞 板 中 的 液体 ， 
放 入 酶 标 仪 ， 以 630nm 为 参 比 波长 ， 在 波长 570nm 处 测定 
吸光 度 ， 记 录 测 定 结果 。 

试验 数据 采用 计算 机 程序 或 四 参数 回归 计算 法 进行 处 
理 ， 并 按 下 式 计算 结果 : 


供 试 品 生物 学 活性 (IU/ml) = P, Xx 


式 中 PP, 为 标准 品 生物 学 活性 ，IU/ml; 
D, 为 供 试 品 预 稀释 倍数 ， 
D., 为 标准 品 预 稀释 倍数 ; 
E, 为 供 试 品 相当 于 标准 品 半 效 量 的 稀释 倍数 ; 
E. 为 标准 品 半 效 量 的 稀释 倍数 。 
注 : 显 色 方法 也 可 采用 经 等 效 验 证 的 其 他 显 色 方法 。 


3525 重组 人 粒 细胞 刺激 因子 
生物 学 活性 测定 法 
(NFS-60 细胞 /MTT 比 色 法 ) 


本 法 系 依据 小 鼠 骨 骨 白 血 病 细 胞 (NFS-60 细胞 ) 的 生长 
状况 因 重 组 人 粒 细胞 刺激 因子 (G-CSF) 生 物 学 活性 的 不 同 而 
不 同 ， 以 此 检测 G-CSF 的 生物 学 活性 。 

试剂 (1)RPMI 1640 培养 液 ” 取 RPMI 1640 培养 基 粉 
末 1 绕 (规格 为 1L)， 加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml， 加 青霉素 
10IU 和 链 霉 素 10IU， 再 加 碳酸 氢 钠 2.1g， 溶 解 后 ， 混 
匀 ， 除 菌 过 滤 ，4C 保存。 

(2) 基 础 培养 液 ” 量 取 新 生 牛 血清 100ml， 加 入 RPMI 
1640 培养 液 900ml 中 。4 信 保存 。 

(3) 完 全 培养 液 ” 基 础 培养 液 中 加 入 重组 人 粒 细胞 刺激 
因子 至 最 终 浓度 为 每 lml 含 10 一 20ng。 


D, XE, 
D.XE,. 


帮 基 闫 
3928 


”重组 人 粒 细胞 巨 只 细胞 刺激 因子 生物 学 活性 测定 法 


(4)PBS 称 取 握 化 钠 8g、 握 化 钾 0.2g、 磷 酸 迄 二 钠 
1. 44g、 磷 酸 二 气 钾 0. 24g， 加 水 溶解 并 稀释 至 3000ml， 经 
121C 、15 分 钟 灭 菌 。 

(5) 唑 蓝 [CMTT) 溶 液 ” 称 取 MTT 粉末 0.10g， 溶 于 
PBS 20ml 中 ， 配 制 成 每 lml 含 5. 0mg 的 溶液 ， 经 0. 22pm 
滤 膜 过 滤 除 菌 。4C 避 光 保 存 。 

(6) 烈 解 液 ” 量 取 盐酸 14ml、Triton X-100 溶液 50ml， 
加 异 丙 醇 ， 配 制 成 500ml 的 溶液 。 室 温 避 光 保 存 。 

标准 品 溶液 的 制备 ” 取 重 组 人 粒 细 胞 刺激 因子 生物 学 活 
性 测定 标准 品 ， 按 说 明 书 复 溶 后 ， 用 基础 培养 液 稀 释 至 每 
lml 含 50 一 300IU。 在 96 孔 细 胞 培养 板 中 ， 做 2 倍 系列 稀 
释 ， 共 8 个 稀释 度 ， 每 个 稀释 度 做 2 孔 ， 每 孔 分 别 留 50pl 
标准 品 溶液 ， 弃 去 孔 中 多 余 溶 液 。 以 上 操作 在 无 菌 条 件 下 
进行 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”将 供 试 品 按 标 示 量 复 溶 后 ， 用 基础 
培养 液 稀释 成 每 1ml 含 50~300IU。 在 96 孔 细 胞 培养 板 中 ， 
做 2 倍 系列 稀释 ， 共 8 个 稀释 度 ， 每 个 稀释 度 做 2 孔 ， 每 孔 
分 别 留 50nl 供 试 品 溶液 ， 弃 去 孔 中 多 余 溶 液 。 以 上 操作 在 
无 黄 条 件 下 进行 。 

测定 法 ”NFS-60 细胞 株 用 完全 培养 液 于 37C 、5% 二 
氧化 碳 条 件 下 培养 ， 控 制 细 胞 浓度 为 每 1ml 含 1.0X10 一 
4.0X105 个 细胞 ， 传 代 后 24 一 36 小 时 用 于 生物 学 活性 测 
定 。 将 试验 所 用 溶液 预 温 至 37C 。 取 足 量 NFS-60 细胞 培养 
物 ， 离 心 收集 NFS-60 细胞 ， 用 RPMI 1640 培养 液 洗 桨 3 
次 ， 然 后 重 悬 于 基础 培养 液 配 成 每 lml 含 2.0X 105 个 细胞 
的 细胞 悬 液 ， 置 37'C 备 用 。 在 加 有 标准 品 溶液 和 供 试 品 溶 
液 的 96 孔 细 胞 培养 板 中 每 孔 加 和 人 细胞 悬 液 50pl1， 于 37C、 
5% 二 氧化 碳 条 件 下 培养 40~48 小 时 。 每 孔 加 入 MTT 溶液 
20p1l， 于 37'C、5% 二 氧化 碳 条 件 下 培养 5 小 时 。 以 上 操作 
在 无 蔚 条 件 下 进行 。 每 孔 加 入 裂解 液 100pl， 混 名 后 ， 放 入 
酶 标 仪 ， 以 630nm 为 参 比 波长 ， 在 波长 570nm 处 测定 吸光 
度 ， 记 录 测 定 结果 。 

试验 数据 采用 计算 机 程序 或 四 参数 回归 计算 法 进行 处 
理 ， 并 按 下 式 计 算 结果 : 

D, XE, 


供 试 品 生物 学 活性 (IU/ml) =P. xX DxE 


式 中 “已 为 标准 品 生物 学 活性 ，IU/ml; 
D, 为 供 试 品 预 稀释 倍数 ; 
D. 为 标准 品 预 稀释 倍数 ; 
E, 为 供 试 品 相当 于 标准 品 半 效 量 的 稀释 倍数 ; 
E. 为 标准 品 半 效 量 的 稀释 倍数 。 
注 : 显 色 方法 也 可 采用 经 等 效 验 证 的 其 他 显 色 方 法 。 


3S26 ”重组 人 粒 细胞 巨 鸣 细胞 
刺激 因子 生物 学 活性 测定 法 
《TF-1 细胞 /MTT 比 色 法 ) 


本 法 系 依据 人 红细胞 白血病 细胞 (简称 TF-1 细胞 ) 的 生 


， 277 。 


3527 


长 状况 因 重 组 人 粒 细胞 巨 噬 细 胞 刺激 因子 (GM-CSF) 生 物 学 
活性 的 不 同 而 不 同 ， 以 此 检测 GM-CSF 的 生物 学 活性 。 

试剂 (1)RPMI 1640 培养 液 ” 取 RPMI 1640 培养 基 粉 
未 1 和 袋 (规格 为 1L)， 加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml， 加 青霉素 
105TIU 和 链 辟 素 105IU， 再 加 碳酸 氢 钠 2. lg， 溶 解 后 ， 混 
匀 ， 除 菌 过 滤 ，4'C 保 存 。 

(2) 基 础 培养 液 ” 量 取 新 生 牛 血清 100ml， 加 入 RPMI 
1640 培养 液 900ml 中 。4'C 保存 。 

(3) 完 全 培养 液 ”基础 培养 液 加 重组 人 粒 细 胞 巨 噬 细 胞 
刺激 因子 至 终 浓度 为 每 1ml 约 含 5. 0ng 或 每 1ml 约 含 80IU 。 

(4)PBS 称 取 和 氧化 钠 8g、 握 化 钾 0. 2g ， 磷 酸 氧 二 钠 
1. 44g、 磷 酸 二 氢 钾 0.24g， 加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml， 经 
121C 、15 分 钟 灭 菌 。 

(5) 雁 肉 蓝 CMTT) 溶 液 ” 称 取 MTT 粉末 0. 10g， 溶 于 
PBS 20ml 中 ， 配 制 成 每 1ml 含 5mg 的 溶液 ， 经 0. 22pm 滤 
膜 过 滤 除 菌 。4 避 光 保 存 。 

(6) 裂解 液 ” 量 取 盐 酸 14ml、Triton X-100 溶液 50ml， 
加 蜡 丙 醇 配制 成 500ml 的 溶液 。 

标准 品 溶液 的 制备 ” 取 重 组 人 粒 细胞 巨 噬 细 胞 刺激 因子 
标准 品 ， 按 说 明 书 复 溶 后， 用 基础 培养 液 稀 释 至 每 lml 含 
10~20IU。 在 96 孔 细胞 培养 板 中 ， 做 2 倍 系列 稀释 ， 共 8 
个 稀释 度 ， 每 个 稀释 度 做 2 孔 。 每 孔 分 别 留 50pl 标准 品 溶 
液 ， 弃 去 孔 中 多 余 溶液 。 以 上 操作 在 无 菌 条 件 下 进行 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”将 供 试 品 按 标 示 量 复 深 后， 用 基础 
培养 液 稀释 成 每 lml 含 10 一 20IU。 在 96 孔 细胞 培养 板 中 ， 
做 2 倍 系列 稀释 ， 共 8 个 稀释 度 ， 每 个 稀释 度 做 2 孔 。 每 孔 
分 别 留 50pl 供 试 品 溶液 ， 弃 去 孔 中 多 余 溶 液 。 以 上 操作 在 
无 菌 条 件 下 进行 。 

测定 法 ”TF-1 细胞 株 用 完全 培养 液 于 37'C 、5% 二 氧化 
碳 条 件 下 培养 ， 控 制 细胞 浓度 为 每 lml 含 2. 0X 105 ~7. 0X 105 
个 细胞 ， 传 代 后 24 一 36 小 时 用 于 生物 学 活性 测定 。 将 试验 
所 用 溶液 预 温 至 37'C 。 取 足 量 TF-1 细胞 培养 物 ， 离 心 并 收 
集 TF-1 细胞 ， 用 基础 培养 液 洗涤 3 次 ， 然 后 重 悬 于 基础 培 
养 液 中 ， 配 成 每 lml 含 4.0 X10 个 细胞 的 细胞 悬 液 ， 置 
37'C 备 用 。 向 加 有 标准 品 溶液 和 供 试 品 溶液 的 96 孔 细胞 培 
养 板 中 加 入 细胞 悬 液 ， 每 孔 50pl1， 于 37C 、5% 二 氧化 碳 条 
件 下 培养 48 一 52 小 时 后 ， 每 孔 加 入 MTT 溶液 20k1， 于 
37C 、5% 二 氧化 碳 条 件 下 培养 5 小 时 ， 以 上 操作 在 无 菌 条 
件 下 进行 。 再 向 上 述 各 孔 加 裂解 液 100k1， 混 匀 后 ， 放 人 酶 
标 仪 ， 以 630nm 为 参 比 波长 ， 在 波长 570nm 处 测定 吸光 度 ， 
记录 测定 结果 。 

试验 数据 采用 计算 机 程序 或 四 参数 回归 计算 法 进行 处 
理 ， 并 按 下 式 计算 结果 : 


供 试 品 生物 学 活性 (IU/ml) = P, X 


式 中 PP? 为 标准 品 生物 学 活性 ，IU/mil; 
D, 为 供 试 品 预 稀释 倍数 ; 


D, XE, 
D. XE. 
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D. 为 标准 品 预 稀释 倍数 ; 
EE, 为 供 试 品 相当 于 标准 品 半 效 量 的 稀释 倍数 ; 
EE, 为 标准 品 半 效 量 的 稀释 倍数 。 
注 : 显 色 方 法 也 可 采用 经 等 效 验 证 的 其 他 显 色 方 法 。 


3527 重组 牛 碱 性 成 纤维 细胞 
生长 因子 生物 学 活性 测定 法 
(细胞 增殖 法 /MTT 比 色 法 ) 


本 法 系 依据 重组 牛 碱 性 成 纤维 细胞 生长 因子 对 小 鼠 胚 胎 
成 纤维 细胞 《BALB/c 3T3 细胞 ) 的 生长 具有 刺激 作用 ， 
BALB/c 3T3 细胞 的 生长 状况 因 重 组 牛 碱 性 成 纤维 细胞 生长 
因子 生物 学 活性 的 不 同 而 不 同 ， 以 此 检测 重组 牛 碱 性 成 纤维 
细胞 生长 因子 的 生物 学 活性 。 

试剂 (1)RPMI 1640 培养 液 ”到 RPMI 1640 培养 基 粉 
末 1 和 袋 ( 规 格 为 1L)， 加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml， 加 青霉素 
10;IU 和 链 霉 素 10;IU， 青 加 碳酸 氢 钠 2.1g， 溶 解 后 ， 混 
名， 除 菌 过 滤 ，4'C 保 存 。 

(2) 维 持 培 养 液 ” 量 取 新 生 牛 血清 4ml， 加 RPMI 1640 
培养 液 至 1000ml。 

(3) 完 全 培养 液 ” 量 取 新 生 牛 血清 100ml， 加 RPMI 
1640 培养 液 至 1000ml。 

(4)PBS 称 取 和 氢化 钠 8g、 气 化 钾 0.2g、 磷 酸 氨 二 钠 
1. 44g5、 磷 酸 二 氢 钾 0.24g， 加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml， 经 
121C 、15 分 钟 灭 菌 。 

(5) 唆 唑 蓝 (MTT) 溶 液 ” 称 取 MTT 粉末 0.10g， 加 
PBS 20ml 使 溶解 ， 经 0. 22pm 滤 膜 过 滤 除 菌 。4'C 避 光 
保存 。 

标准 品 溶液 的 制备 ” 取 重 组 牛 碱 性 成 纤维 细胞 生长 因子 
标准 品 ， 按 说 明 书 复 溶 后 ， 用 维持 培养 液 稀释 至 每 lml 含 
40IU。 在 96 孔 细胞 培养 板 中 ， 做 4 倍 系列 稀释 ， 共 8 个 稀 
释 度 ， 每 个 稀释 度 做 2 孔 。 以 上 操作 在 无 菌 条 件 下 进行 。 

供 试 品 溶 液 的 制备 ”将 供 试 品 按 标示 量 复 溶 后 ， 用 维持 
培养 液 稀释 成 每 lml 约 含 40IU。 在 96 孔 细 胞 培养 板 中 ， 做 
4 倍 系列 稀释 ， 共 8 个 稀释 度 ， 每 个 稀释 度 做 2 孔 。 以 上 操 
作 在 无 菌 条 件 下 进行 。 

测定 法 BALB/c 3T3 细胞 株 用 完全 培养 液 于 37C、 
5% 二 氧化 碳 条 件 下 培养 ， 控 制 细 胞 浓度 为 每 lml 含 1. 0X 
105 一 5.0X10: 个 细胞 ， 传 代 后 24 一 36 小 时 用 于 生物 学 活性 
测定 。 弃 去 培养 瓶 中 的 培养 液 ， 消 化 并 收集 细胞 ， 用 完全 培 
养 液 配 成 每 ml 含 5. 0X10'~1.0X105 个 细胞 的 细胞 悬 液 ， 
接种 于 96 孔 细胞 培养 板 中 ， 每 孔 100pyl， 于 37C、5%% 二 氧 
化 碳 条 件 下 培养 。24 小 时 后 换 成 维持 培养 液 ， 于 37C、5% 
二 氧化 碳 条 件 下 培养 24 小 时 。 制 备 的 细胞 培养 板 弃 去 维持 
液 ， 加 入 标准 品 溶液 和 供 试 品 溶液 ， 每 孔 100pl， 于 37 、 
5% 二 氧化 碳 条 件 下 培养 64 一 72 小 时 。 每 孔 加 入 MTT 溶液 
20kl， 于 37'C 、5% 二 氧化 碳 条 件 下 培养 5 小 时 。 以 上 步骤 
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在 无 菌 条 件 下 进行 。 弃 去 培养 板 中 的 液体 后 ， 向 每 孔 中 加 入 
二 甲 基 亚 砚 100x1， 混 匀 后 ， 放 人 酶 标 仪 ， 以 630nm 为 参 比 
波长 ， 在 波长 570nm 处 测定 吸光 度 ， 记 录 测 定 结果 。 
试验 数据 采用 计算 机 程序 或 四 参数 回归 计算 法 进行 处 
理 ， 并 按 下 式 计算 结果 : 
D, XE, 


供 试 品 生物 学 活性 (IU/ml)==P, Xx BD,xE. 


式 中 ”PP, 为 标准 品 生物 学 活性 ，IU/ml; 
D, 为 供 试 品 预 稀释 倍数 ; 
D; 为 标准 品 预 稀释 倍数 ; 
E, 为 供 试 品 相当 于 标准 品 半 效 量 的 稀释 倍数 ; 
E, 为 标准 品 半 效 量 的 稀释 倍数 。 
注 : 显 色 方法 也 可 采用 经 等 效 验证 的 其 他 显 色 方 法 。 


3528 ”重组 人 表皮 生长 因子 
生物 学 活性 测定 法 
(细胞 增殖 法 /MTT 比 色 法 ) 


本 法 系 依据 重组 人 表皮 生长 因子 对 小 鼠 胚 胎 成 纤维 细胞 
(BALB/c 3T3 细胞 ) 的 生长 具有 刺激 作用 ，BALB/c 3T3 细 
胞 的 生长 状况 因 重 组 人 表皮 生长 因子 生物 学 活性 的 不 同 而 
异 ， 以 此 检测 重组 人 表皮 生长 因子 的 生物 学 活性 。 

试剂 (1)RPMI 1640 培养 液 ” 取 RPMI 1640 培养 基 粉 
末 1 和 袋 (规格 为 1L)， 加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml1， 加 青霉素 
105IU 和 链 霉 素 10'IU， 再 加 碳酸 毛 钠 2.1g， 溶 解 后 ， 混 
匀 ， 除 菌 过 滤 ，4C 保 存 。 

(2) 维 持 培养 液 ” 量 取 新 生 牛 血清 4ml， 加 RPMI 1640 
培养 液 至 1000ml。 

(3) 完 全 培养 液 ” 量 取 新 生 牛 血清 100ml， 加 RPMI 
1640 培养 液 至 1000ml。 

(4)PBS 称 取 和 氢化 钠 8g、 握 化 钾 0.2g、 磷 酸 氧 二 钠 
1.44g、 磷 酸 二 氧 钾 0. 24g， 加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml， 经 
121C 、15 分 钟 灭 菌 。 

(5) 唑 唑 蓝 C(MTT) 溶 液 ” 称 取 MTT 粉末 0.10g， 加 
PBS 20ml 使 溶解 ， 经 0.22pm 滤 膜 过 滤 除 菌 。4C 避 光 
保存 。 

标准 品 溶液 的 制备 ” 取 重 组 人 表皮 生长 因子 标准 品 ， 按 
说 明 书 复 深 后 ， 用 维持 培养 液 稀释 至 每 Iml 含 50IU。 在 96 
孔 细胞 培养 板 中 ， 做 4 倍 系列 稀释 ， 共 8 个 稀释 度 ， 每 个 浓 
度 做 2 孔 。 以 上 操作 在 无 菌 条 件 下 进行 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”将 供 试 品 按 标示 量 复 溶 后 ， 用 维持 
培养 液 稀释 成 每 1ml 约 含 50IU。 在 96 孔 细 胞 培养 板 中 ， 做 
4 倍 系列 稀释 ， 共 8 个 稀释 度 ， 每 个 浓度 做 2 孔 。 以 上 操作 
在 无 菌 条 件 下 进行 。 

测定 法 ”BALB/c 3T3 细胞 株 用 完全 培养 液 于 37%C、 
5% 二 氧化 碳 条 件 下 培养 ,控制 细胞 浓度 为 每 1ml 含 1.0X 
10 一 5.0X105 个 细胞 ， 传 代 后 24~36 小 时 用 于 生物 学 活性 
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测定 。 弃 去 培养 瓶 中 的 培养 液 ， 消 化 和 收集 细胞 ， 用 完全 培 
养 液 配 成 每 1ml 含 5.0X104 一 8.0X104 个 细胞 的 细胞 悬 液 ， 
接种 于 96 孔 细 胞 培养 板 中 ， 每 孔 100pl， 于 37C、5%% 二 氧 
化 碳 条 件 下 培养 。24 小 时 后 换 成 维持 培养 液 ， 于 37'C 、5% 
二 氧化 碳 条 件 下 培养 24 小 时 。 制 备 的 细胞 培养 板 弃 去 维持 
液 ， 加 入 标准 品 溶液 和 供 试 品 溶液 ， 每 孔 100pl， 于 37C 、 
5% 二 氧化 碳 条 件 下 培养 64 一 72 小 时 。 每 孔 加 入 MTT 溶液 
20p1， 于 37C、5% 二 氧化 碳 条 件 下 培养 5 小 时 。 以 上 操作 
在 无 菌 条 件 下 进行 。 弃 去 培养 板 中 的 液体 后 ， 向 每 孔 中 加 入 
二 甲 基 亚 砚 100p1， 混 匀 后 在 酶 标 仪 上 ， 以 630nm 为 参 比 波 
长 ， 在 波长 570nm 处 测定 吸光 度 ， 记 录 测 定 结果 。 

试验 数据 采用 计算 机 程序 或 四 参数 回归 计算 法 进行 处 
理 ， 并 按 下 式 计算 结果 ， 


供 试 品 生 物 学 活性 (IU/ml) = P. X 


式 中 ”PP; 为 标准 品 生物 学 活性 ，IU/ml; 
D, 为 供 试 品 预 稀释 倍数 ; 
D: 为 标准 品 预 稀释 倍数 ; 
E, 为 供 试 品 相当 于 标准 品 半 效 量 的 稀释 倍数 ; 
E, 为 标准 品 半 效 量 的 稀释 倍数 。 
注 : 显 色 方 法 也 可 以 采用 经 等 效 验 证 的 其 他 显 色 
方法 。 


D, XE, 
D. XE,. 


3529 ”重组 链 激 酶 生物 学 活性 测定 法 


本 法 系 依据 链 激 酶 和 纤 溶 酶 原形 成 的 复合 物 能 激活 游离 
的 纤 溶 酶 原 为 有 生物 学 活性 的 纤 溶 酶 ， 纤 溶 酶 能 降解 人 纤维 
蛋白 为 可 溶性 的 纤维 蛋白 片段 ， 在 纤维 蛋白 平板 上 出 现 透明 
的 溶解 轿 ， 以 此 定量 测定 重组 链 激 酶 的 生物 学 活性 。 

试剂 〈1) 人 凝血 酶 溶液 ”用 生理 氯 化 钠 溶液 配制 成 每 
lml 含 100IU， 于 一 20C 保 存 。 

(2) 人 纤 溶 酶 原 溶液 ”用 生理 握 化 钠 溶 液 配 成 每 1ml 含 
0. 5mg， 于 一 20C 保 存 。 

(3) 人 纤维 蛋白 原 溶液 ”试验 前 配制 ， 配 制 前 将 人 纤维 
蛋白 原 和 备用 的 生理 氯 化 钠 溶液 均 置 37C 水 浴 预 热 15 分 
钟 ， 然 后 用 适量 生理 氯 化 钠 溶液 溶解 ， 置 37'C 水浴 静 置 保 
温 30 分 钟 ， 使 其 完全 溶解 ， 配制 成 每 lml 含 6mg 溶液 
竺 用。 

标准 品 溶液 的 制备 ” 按 使 用 说 明 书 ,将 重组 链 激酶 生物 
学 活性 测定 国家 标准 品 复 溶 后 ， 用 生理 氯 化 钠 溶液 稀释 成 每 
lml 含 1000IU、250IU、62. 5IU、15. 6IU、3. 9IU 5 个 稀释 
度 ， 待 用 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 供 试 品 按 标示 量 加 生理 所 化 钠 溶液 
复 溶 后 ， 用 生理 氧化 钠 溶液 稀释 至 约 每 1ml 含 100IU 或 1pg。 

测定 法 ” 称 取 琼脂 糖 125mg， 加 生理 氢化 钠 溶液 23ml， 
煮沸 使 之 溶 胀 ， 置 55~60 必 水 浴 中 平衡 ， 加 每 1ml 含 100IU 
人 凝血 酶 溶液 14nl， 人 纤 溶 酶 原 溶液 (每 1ml 含 0. 5mg) 
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280pl， 边 加 边 播 义 ， 加 每 lml 含 6mg 人 纤维 蛋白 原 溶液 
2. 2ml， 不 停 地 播 勺 ， 浑 浊 后 立即 倒 人 直径 8cm 的 平 亚 中 ， 
水 平 放置 充分 凝固 后 ，4'C 放 置 至 少 30 分 钟 待 用 (应 在 2 天 
之 内 使 用 )。 在 含 纤维 蛋白 平 册 内 打 孔 ， 孔径 为 2mm， 在 
孔 内 分 别 加 入 供 试 品 溶液 和 标准 品 溶液 ， 每 孔 10y1， 每 个 
稀释 度 做 2 孔 ，37C 湿 盒 水 平 放置 24 小 时 。 纵 向 和 横向 量 
取 溶 图 直径 ， 各 2 次 ， 取 平均 值 。 以 标准 品 溶液 各 个 稀释 
度 的 生物 学 活性 的 对 数 对 其 相应 的 溶 轿 直径 的 对 数 作 直线 
回归 ， 求 得 直线 回归 方程 ， 根 据 供 试 品 的 溶 圈 直径 的 对 数 
求 得 供 试 品 的 生物 学 活性 。 


3S$30 ” 鼠 神 经 生长 因子 
生物 学 活性 测定 法 


第 一 法 ” 鸡 胚 背 根 神 经 节 培 养 法 

试剂 〈1) 鼠 尾 胶 ”大 鼠 鼠 尾 用 75% 乙 醇 消 毒 后 ， 分 离 
出 尾 采 ， 剪 碎 ， 漫 泡 于 0.1% 冰 醋酸 溶液 中 溶解 48 小 时 ， 
4 ， 每 分 钟 4000 转 离 心 30 分 钟 ， 取 上 清 液 ,一 20C 保 存 。 

(2)DMEM 培养 液 ” 取 DMEM 培养 液 ， 加 入 终 浓度 为 
100IU/ml 青霉素 、100IU/ml 链 霉 素 和 2mmolL L- 谷 氨 酰 
胺 ， 混 匀 。 

(3) 基 础 培养 液 ” 量 取 胎 牛 血清 (FBS)10mlj， 加 DMEM 
培养 液 90oml，4'C 保存 。 

标准 品 溶 液 和 供 试 品 溶 液 的 制备 取 鼠 神经 生长 因子 生 
物 学 活性 测定 的 国家 标准 品 ， 用 DMEM 培养 液 做 3 倍 系列 
稀释 ， 共 5~6 个 稀释 度 。 取 供 试 品 做 相同 稀释 。 

测定 法 取 7 一 9 天 的 鸡 胚 ， 洁 净 条 件 下 取出 背 根 神经 
节 ， 分 置 于 涂 有 鼠 尾 胶 的 培养 瓶 中 ， 贴 壁 1 一 2 小 时 后 ， 加 
人 不 同 稀释 度 的 标准 品 溶液 和 供 试 品 溶液 ， 并 设 阴 性 对 照 
瓶 ， 于 37C、 含 5% 二 氧化 碳 、 饱 和 湿度 的 培养 箱 中 培养 
24 小 时 ， 用 倒置 显微镜 观察 神经 节 轴 突 生 长 情况 ， 以 引起 
十 十 十 十 生长 的 最 高 稀释 度 为 判定 终点 ， 按 下 式 计 算 供 试 
品 的 生物 学 活性 单位 。 
供 试 品 的 活性 单位 (AU/mbD 一 


二 准 口 供 试 品 终点 稀释 倍数 
标准 品 生物 学 活性 X 款 准 品 经 点 稀释 信 


【附注 】 神 经 节 轴 突 生 长 判定 标准 

“#”: 神经 节 生 长 过 量 抑制 ; 

“十 十 十 十 ”， 神经 节 突 起 长 满 四 周 ， 又 长 又 密 ， 呈 树 
权 状 ; 

“十 十 十 ”: 神经 节 突 起 长 满 2/3 周 ， 旦 树 权 状 ; 

“十 十 ”， 神经 节 突起 长 满 1/2 周 ; 

“十 ”， 神 经 节 突起 只 有 几 根 ; 

“一 ”: 无 突起 生长 。 

第 二 法 ”TF-1 细胞 /MTS 比 色 法 

本 法 系 依据 人 红细胞 白血病 细胞 (简称 TF-1 细胞 ) 的 生 
长 状况 因 鼠 神经 生长 因子 (NGF) 生 物 学 活性 的 不 同 而 不 同 ， 
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以 此 检测 NGF 的 生物 学 活性 。 本 法 为 仲裁 法 。 

试剂 (1)RPMI 1640 培养 液 ” 取 市 售 RPMI 1640 培养 
液 ， 加 入 终 浓度 为 100IU/ml 青霉素 和 100IU/ml 链 霉 素 。 

(2) 基 础 培养 液 量 取 胎 牛 血清 (FBS)100ml， 加 入 RP- 
MI 1640 培养 液 900ml 中 。4'C 保 存 。 

《3) 完 全 培养 液 ”基础 培养 液 添加 鼠 神经 生长 因子 至 终 
浓度 为 每 Iml 含 12U。 

(4)MTS 溶 液 ” 取 市 售 的 MTS 于 4C 融 化 ，1. 2ml/ 支 
分 装 到 EP 管 中 ， 并 避 光 保存 于 一 20'C 。 

(5)TF-1 细胞 TF-1 细胞 株 用 完全 培养 基于 37C 、5% 
二 氧化 碳 培 养 箱 中 培养 ， 控 制 细 胞 浓度 为 每 lml 含 1.0X 
10 一 5.0X10 个 细胞 ， 传 代 后 24 小 时 用 于 NGF 生物 学 活 
性 测定 。 

标准 品 溶液 的 制备 ” 取 鼠 神经 生长 因子 生物 学 活性 测定 
的 国家 标准 品 ， 按 说 明 书 复 溶 后 ， 用 基础 培养 液 稀 释 至 每 
lml 含 100U 或 适宜 浓度 (每 步 稀 释 不 超过 10 倍 )。 在 96 孔 
细胞 培养 板 中 ， 做 3 倍 系列 稀释 ， 共 8 个 稀释 度 ， 每 个 稀释 
度 做 2 孔 ， 每 孔 分 别 留 100pl1 标 准 品 溶液 ， 弃 去 孔 中 多 余 溶 
液 。 以 上 操作 在 洁净 条 件 下 进行 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”将 供 试 品 按 标示 量 复 溶 后 ， 用 基础 
培养 液 稀释 至 每 lml 约 含 100U( 每 步 稀释 不 超过 10 倍 ) 。 在 
96 孔 细 胞 培养 板 中 ， 做 3 倍 系列 稀释 ， 共 8 个 稀释 度 ， 每 
个 稀释 度 做 2 孔 ， 每 孔 分 别 留 100pl 标准 品 溶液 ， 弃 去 孔 中 
多 余 溶液 。 以 上 操作 在 洁净 条 件 下 进行 。 

测定 法 TF-1 细胞 株 用 完全 培养 液 于 37C 、5% 二 氧 
化 碳 条 件 下 培养 ， 控 制 细 胞 浓度 为 每 lml 含 1.0X10: 一 
5.0X105 个 细胞 ， 传 代 后 24 小 时 用 于 生物 学 活性 测定 。 将 试 
验 所 用 溶液 预 温 至 37C 。 取 足 量 TF-1 细胞 培养 物 ， 离 心 收 
集 TF-1 细胞 ， 用 基础 培养 液 洗涤 3 次 ， 然 后 重 悬 于 基础 培养 
液 配 成 每 lml 含 6.0X 10' 个 细胞 的 细胞 悬 液 ， 置 于 37C、 
5% 二 氧化 碳 条 件 下 备用 。 在 加 有 标准 品 溶液 和 供 试 品 溶液 
的 96 孔 细 胞 培养 板 中 每 孔 加 入 细胞 悬 液 100pl， 于 37C、 
5% 二 氧化 碳 条 件 下 培养 66 一 72 小 时 。 每 孔 加 入 MTS 溶液 
20p1， 于 37C、5% 二 氧化 碳 条 件 下 培养 3 小 时 。 以 上 操作 
在 无 菌 条 件 下 进行 。 放 人 酶 标 仪 ， 以 550nm 为 参 比 波长 ， 
在 波长 490nm 处 测定 吸光 度 ， 记 录 测 定 结果 。 

试验 数据 采用 计算 机 程序 或 四 参数 回归 计算 法 进行 处 
理 ， 并 按 下 式 计 算 结 果 : 


供 试 品 生物 学 活性 (U/ml) 一 P,X 部 六 全 


式 中 P, 为 标准 品 生物 学 活性 ，U/ml; 
D, 为 供 试 品 预 稀释 倍数 ; 
D, 为 标准 品 预 稀释 倍数 ; 
EE, 为 供 试 品 相当 于 标准 品 半 效 量 的 稀释 倍数 ; 
E: 为 标准 品 半 效 量 的 稀释 倍数 。 


亲 部 人头 
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一 、H292 细胞 增殖 抑制 法 

本 法 系 依 据 人 肺癌 淋巴 结 转移 细胞 (H292) 在 不 同 浓度 
尼 妥 珠 单 抗 注 射 液 作用 下 生长 情况 不 同 ， 检 测 尼 妥 珠 单 抗 注 
射 液 的 生物 学 活性 。 

试剂 (1)RPMI 1640 培养 液 ” 取 RPMI 1640 培养 液 粉 
末 1 袋 ( 规 格 为 1L)， 加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml， 加 青霉素 
105IU 和 链 霉 素 10 IU， 加 碳酸 毛 钠 2.1g， 溶 解 后 ， 混 勾 ， 
除 菌 过 滤 ，4C 保存。 或 用 商品 化 的 RPMI1640 溶液 。 

(2) 维 持 培 养 液 ” 取 胎 牛 血清 (FBS)3ml， 加 RPMI 1640 
培养 液 97ml，4"C 保存 。 

(3) 完 全 培养 液 ” 取 胎 牛 血清 (FBS)5ml， 加 RPMI 1640 
培养 液 95ml，4 人 保存。 

(4) 磷 酸 盐 缓冲 液 (PBS) 称 取 氯 化 钠 8.0g&， 氯 化 钾 
0.20g， 磷 酸 氢 二 钠 1. 44g， 磷 酸 二 氢 钾 0. 24g， 加 水 溶解 并 
稀释 至 1000ml， 经 121C 、15 分 钟 灭 菌 。 或 用 商品 化 的 
PBS 溶液 。 

(5)0. 25%% 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 (EDTA-Na: )- 胰 酶 : 商品 
化 0.25%EDTA-Nas- 胰 酶 。 

(6) 显 色 液 ” 取 商 品 化 细胞 计数 试剂 盒 (CCK-8) 溶 液 
540pl1， 加 维持 培养 液 810p1。 

标准 溶液 的 制备 ”无 菌 条 件 下 ， 取 尼 妥 珠 单 抗 标准 品 ， 
用 维持 培养 液 稀 释 至 约 300kg/ml， 用 维持 培养 液 做 4 倍 稀 
释 ， 共 8 个 稀释 度 ， 每 个 稀释 度 做 2 孔 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”无 菌 条 件 下 ， 用 维持 培养 液 将 供 试 
品 按 与 尼 妥 珠 单 抗 标准 品 相同 的 稀释 比例 稀释 至 300pg/ml 
(车 供 试 品 溶液 蛋白 质 浓度 高 于 标准 品 时 ， 以 半成品 配制 用 组 
冲 液 预 稀释 至 标准 品 的 蛋白 质 浓度 )， 用 维持 培养 液 做 4 
倍 稀释 ， 共 8 个 稀释 度 ， 每 个 稀释 度 做 2 孔 。 

测定 法 ”H292 细胞 用 完全 培养 液 于 37'C 、5% 二 氧化 碳 
条 件 下 培养 ， 控 制 细 胞 浓度 为 每 lml 含 1.0X10~5.0X 105 
个 细胞 。 弃 去 培养 瓶 中 的 培养 液 ，0. 25%EDTA-Na,- 胰 酶 消 
化 并 收集 细胞 ， 用 完全 培养 液 配 成 每 lml 含有 6X 10: 一 8X 
10 个 细胞 的 细胞 悬 液 ， 接 种 于 96 和 孔 细 胞 培养 板 中 ， 每 孔 
1l00pl， 于 37'C 、5% 二 氧化 碳 条 件 下 培养 。18~20 小 时 后 
弃 去 细胞 培养 板 中 的 完全 培养 液 ， 再 加 入 不 同 浓度 标准 品 溶 
液 或 供 试 品 溶液 ， 每 孔 200pl， 于 37C 、5% 二 氧化 碳 条 件 
下 培养 68 ~ 72 小 时 。 每 孔 加 入 显 色 液 30pl， 混 匀 ， 于 
37C 、5% 二 氧化 碳 条 件 下 培养 4 小 时 后 ， 放 人 人 酶 标 仪 ， 以 
630nm 作为 参 比 波 长 ， 在 波长 450nm 处 测定 吸光 度 ， 记 录 
实验 结果 。 以 细胞 孔 中 加 入 200pl 维 持 培 养 液 作为 细胞 
对 照 ， 无 细胞 孔 内 加 入 200pl 维持 培养 液 作为 空白 对 照 ， 
同 法 测定 ， 记 录 实 验 结果 。 

采用 计算 机 程序 或 四 参数 回归 计算 法 进行 处 理 ， 以 标准 


3531 尼 爱 珠 单 抗 生 物 学 活性 测定 法 
品 或 待 测 样品 浓度 为 横 坐 标 ， 以 平均 吸光 度 值 为 纵 坐 标 ， 计 
算 样品 和 标准 品 的 半 效 浓度 (EDie) ， 按 下 式 计算 结果 : 


品 二 标准 品 EDs。 
供 试 品 生物 学 活性 一 条 下 


试验 有 效 标准 : S 形 曲 线 平行 假设 未 被 否决 (P 值 > 
0.05) 且 曲线 拟 合 度 R 应 大 于 0. 92。 

结果 判定 ” 供 试 品 生物 学 活性 应 不 低 于 标准 品 的 50%。 

二 、 相 对 结合 活性 测定 法 

本 法 系 依据 不 同 浓度 尼 妥 珠 单 抗 注射 液 与 人 肺癌 H125 
细胞 结合 情况 不 同 ， 用 流 式 细胞 术 检 测 尼 妥 珠 单 抗 注射 液 相 
对 结合 活性 。 

试剂 〈1)RPMI 1640 培养 液 取 RPMI 1640 培养 液 粉 
末 1 袋 (规格 为 1L) ， 加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml， 加 青霉素 
105IU 和 链 霉 素 10IU， 加 碳酸 氢 钠 2. 1g， 溶 解 后 ， 混 匀 ， 
除 菌 过 滤 ，4'C 保 存 。 或 用 商品 化 的 RPMI 1640 溶液 。 

(2) 细胞 培养 液 ” 取 胎 牛 血清 (FBS)10ml， 加 RPMI 
1640 培养 液 90ml，4 和 保存 。 

(3)10X 磷酸 盐 缓 冲 液 (PBS) 取 三 水 合 磷酸 氢 二 钾 
19.7068g， 二 水 合 磷 酸 二 氢 钠 3.4328g， 氯 化 钠 14. 4g， 超 
纯 水 200ml 溶解 ， 经 121C 、15 分 钟 灭 菌 。 

(4)PBS 取 10XPBS 100ml， 用 超 纯 水 稀释 至 1000ml。 

(5)0. 25%% 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 (EDTA-Naz )- 胰 酶 ”商品 
化 0.25%EDTA-Naz- 胰 酶 。 

(6)10% 释 氮 钠 ” 取 倒 氮 钠 0.10g， 加 lml 超 纯 水 溶解 。 

(7) 稀 释 液 取 牛 血清 白 蛋 白 0.10g，10%% 杰 氮 钠 
100pl, PBS 10ml， 混 匀 。 

(8)1% 多 聚 甲 醛 溶液 ” 取 多 聚 甲 醛 5g，1lmol/L 氢 氧 化 
钠 溶液 250kl， 加 10XPBS 50ml， 混 匀 ， 用 水 定 容 至 500ml。 

(9) 抗 人 异 硫 氰 酸 荧 光 素 (FITC) 稀 释 溶 液 ” 取 抗 人 
FITC 抗体 溶液 适量 ， 用 稀释 液 进行 1 : 20~1: 30 稀释 。 

标准 品 溶液 的 制备 ” 取 尼 受 珠 单 抗 标准 品 ， 用 稀释 液 稀 
释 至 50pg/ml、15pg/ml、5.0pg/ml、3.0pg/ml、2.0pg/ml、 
1. 0pg/ml、0. 50ug/ml、0, 20ug/ml 和 0.05pyg/ml， 每 个 稀释 度 
做 2 孔 。 

供 试 品 溶液 的 制备 。” 取 供 试 品 ， 用 稀释 液 稀释 至 50pg/ ml、 
15pg/ml、 5. 0pg/ml、 3.0pg/ml、 2.0yg/ml, 
0. 50pg/ml、0. 20pg/ml 和 0. 05pg/ml， 每 个 稀释 度 做 2 孔 。 

测定 法 H125 细胞 用 完全 培养 液 于 37C 、5% 二 氧化 
碳 条 件 下 培养 ， 控 制 细 胞 浓度 为 每 1ml 含 1.0X105 一 5.0X 
10* 个 细胞 。 弃 去 培养 瓶 中 的 培养 液 ，0. 25% EDTA-Na,- 胰 
酶 消化 后 ， 于 4 每 分 钟 1100 转 离心 5 分 钟 ， 弃 去 上 清 液 ， 
收集 细胞 并 计数 ， 细 胞 活力 ( 活 细胞 数 占 细胞 总 数 的 百分比 ) 
应 不 小 于 80%。 用 10ml PBS 洗涤 细胞 2 次 后 ， 用 PBS 配 成 
每 lml 含有 1X107 个 细胞 的 细胞 悬 液 。 取 适宜 规格 离心 管 
数 支 ， 向 各 离心 管 加 和 20pl 不 同 浓度 标准 品 或 供 试 品 溶液 ， 
各 个 浓度 做 2 个 复 孔 ， 其 中 2 管 加 入 20pl 稀释 液 作 为 空白 
对 照 。 向 含有 不 同 浓度 的 标准 品 溶液 、 供 试 品 溶液 和 空白 对 
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照 溶液 的 离心 管 中 加 入 25pl 细胞 悬 液 ， 混 匀 ，4C 下 保温 30 
分 钟 。 向 每 个 离心 管 中 加 入 700pl PBS， 于 4 每 分 钟 1100 
转 离心 5 分钟。 小心 弃 去 上 清 液 ， 在 旋涡 振 葛 器 上 轻 轻 振 
落 。 向 每 个 离心 管 中 加 入 20pl 抗 人 FITC 稀释 溶液 ， 混 匀 。 
4C 下 保温 30 分 钟 。 向 每 个 离心 管 中 加 入 700kl PBS, 于 
4C 每 分 钟 1100 转 离心 5 分 钟 ， 小 心 弃 去 上 清 液 ， 在 旋涡 振 
荡 器 上 轻 轻 振荡 。 向 每 个 管 中 加 入 1%% 多 聚 甲 醛 溶液 500pl1。 
用 流 式 细 胞 仪 读 取 细胞 平均 荧光 强度 ， 记 录 测 定 结 果 。 

采用 计算 机 程序 或 四 参数 回归 计算 法 进行 处 理 ， 以 标准 
品 或 待 测 样品 浓度 为 横 坐 标 ， 以 平均 荧光 强度 为 纵 坐 标 ， 计 
算 样 品 和 标准 品 的 半 效 浓度 (EDs)， 按 下 式 计 算 结 果 


样品 相对 结合 活性 一 全 全 下 Du X100% 


试验 有 效 标准 ; S 形 曲 线 平行 假设 未 被 否决 (P 值 之 
0.05) 且 曲线 拟 合 度 R? 应 大 于 0. 97。 

结果 判定 ” 供 试 品 相对 结合 活性 应 不 低 于 标准 品 的 60%% 。 
3532 ”重组 人 白介素 -11 生物 学 活性 测定 法 
(B 9-11 细胞 /MTT 比 色 法 ) 


本 法 系 根据 源 于 小 鼠 B9 杂交 瘤 的 亚 克 隆 细胞 株 (B9-11 
细胞 株 ) 在 不 同人 白介素 -11(IL-11) 的 浓度 下 增殖 速度 的 不 
同 ， 检 测 重组 人 白介素 -11 的 生物 学 活性 。 

试剂 (1)RPMI 1640 培养 液 ” 取 RPMI 1640 培养 基 粉 
末 1 和 错 ( 规 格 为 1L)， 加 超 纯 水 溶解 并 稀释 至 1000ml， 再 加 
NaHCO 2. 1g， 溶 解 后 ， 混 义 ， 除 菌 过 滤 ，4C 保存。 

(2) 完 全 培养 液 ” 取 RPMI 1640 细胞 培养 液 900ml， 加 
人 新 生 牛 血清 100ml， 加 rhIL-11 至 终 浓 度 50 单位 /ml，4'C 
保存 。 

(3) 测 活 培养 液 ” 取 RPMI 1640 细胞 培养 液 950ml， 加 
人 胎 牛 血清 50ml。 

(4)PBS 称 取 氢化 钠 8g8， 毛 化 钾 0.2g， 磷 酸 氢 二 钠 
1. 44g， 磷 酸 二 氨 钾 0.24g， 加 超 纯 水 溶解 至 1000ml， 经 
121'C 、15 分 钟 灭 菌 。 

(5) 唆 肉 蓝 (MTT) 溶 液 ” 取 MTT 粉末 0.10g， 溶 于 
PBS 20ml 中 ， 配 成 每 lml 含 5. 0mg 的 溶液 ， 经 0. 22um 滤 
膜 过 滤 除 菌 ，4'C 如 光 保 存 。 

(6) 裂 解 液 分析 纯 二 甲 基 亚 砚 (DMSO) 或 含 0. 01mol/L 
盐酸 的 10%SDS 水 溶液 。 

标准 品 溶液 的 制备 ” 取 重 组 人 白介素 -11 生物 学 活性 测 
定 标准 品 ， 按 照 说 明 书 复 溶 后 ， 用 基础 培养 液 稀释 至 每 1ml 
含 1000 单位 或 适宜 浓度 。 在 96 孔 细胞 培养 板 中 ， 做 4 倍 系 
列 稀释 ， 共 8 个 稀释 度 ， 每 个 稀释 度 做 2 个 孔 ， 每 孔 分 别 留 
50nwl 标准 品 溶液 ， 弃 去 孔 中 多 余 溶 液 。 以 上 操作 在 无 菌 条 
件 下 进行 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”将 供 试 品 用 基础 培养 液 稀释 成 约 每 
lml 含 1000 单位 或 适宜 浓度 。 在 96 孔 细 胞 培养 板 中 ， 做 4 
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倍 系列 稀释 ， 共 8 个 稀释 度 ， 每 个 稀释 度 做 2 个 孔 ， 每 孔 分 
别 留 50pl 供 试 品 溶液 ， 弃 去 孔 中 多 余 溶 液 。 以 上 操作 在 无 
菌 条 件 下 进行 。 

测定 法 B9-11 细胞 株 用 完全 培养 液 于 37C 、5% 二 氧 
化 碳 条 件 下 培养 ， 传 代 后 24 一 72 小 时 用 于 生物 学 活性 测 
定 。 将 试验 所 用 溶液 预 温 至 37'C 。 取 足 量 B 9-11 细胞 培养 
物 ， 离 心 收集 细胞 ， 用 RPMI 1640 培养 液 洗涤 3 次 ， 然 后 
重 悬 于 基础 培养 液 ， 配 成 每 1ml 含 2.0X105 一 3.0X105 个 
细胞 的 细胞 悬 液 ( 根 据 细 胞 状态 可 适当 调整 接种 密度 )， 置 
37 它 备用 。 在 加 有 标准 品 溶液 和 供 试 品 溶液 的 96 孔 细胞 培 
养 板 中 每 孔 加 入 50p1 细胞 悬 液 ， 于 37C 、5% 二 氧化 碳 条 
件 下 培养 40 一 48 小 时 。 每 孔 加 入 MTT 溶液 20p1， 于 
37C 、5% 二 氧化 碳 条 件 下 培养 4 一 5 小 时 。 以 上 操作 在 无 
菌 条 件 下 进行 。 每 孔 加 入 裂解 液 100j1， 混 匀 (SDS 过 夜 ) 后 
(以 0. 01mol/L 盐酸 的 10% SDS 做 裂解 时 ， 需 放置 适宜 时 
间 )， 放 入 酶 标 仪 ， 以 630nm 为 参 比 波长 ， 于 波长 570nm 
处 测定 吸光 度 ， 记 录 测 定 结果 。 

试验 数据 采用 计算 机 程序 或 四 参数 回归 计算 法 进行 处 
理 ， 并 按 下 式 计 算 结 果 : 

P, XD,xXxE,. 


供 试 品 生物 学 活性 (U/ml) 一 一 万 又 志 


式 中 ”也 为 标准 品 生物 学 活性 ，Uy/mli 
D, 为 供 试 品 预 稀 释 倍 数 ; 
D. 为 标准 品 预 稀释 倍数 ; 
EE, 为 供 试 品 相当 于 标准 品 半 效 量 的 稀释 倍数 ; 
下 ,为 标准 品 半 效 量 的 稀释 倍数 。 


3533 A 型 肉 毒 毒素 效 价 测 定 法 
(平行 线 法 ) 


本 法 系 依 据 A 型 肉 毒 毒素 的 肌肉 麻痹 效应 对 小 饼 的 致 
死 作用 ， 将 供 试 品 与 参考 品 分 别 做 系列 稀释 后 注入 小 鼠 体 
内 ， 通 过 计算 半数 致死 量 (LDso)， 并 根据 质 反应 平行 线 法 对 
供 试 品 的 LDs 测 定 值 进行 校正 ， 从 而 推算 出 每 瓶 供 试 品 中 
所 含 A 型 肉 毒 毒素 的 小 馒 LDs 总 量 (1LDs 即 为 1 个 A 型 肉 
毒 毒素 效 价 单位 ) 。 

试剂 稀释 液 ” 生 理 氯 化 钠 溶液 . 

供 试 品 和 参考 品 溶液 的 制备 ” 取 供 试 品 和 参考 品 各 
10 一 20 瓶 ， 分 别 用 2. 5ml 生理 氢化 钠 溶 液 复 溶 后 ， 混 合 均 
负 ， 以 此 为 母液 ， 将 供 试 品 与 参考 品 分 别 按 相 同 的 等 比 间 隔 
稀释 至 不 少 于 5 个 稀释 度 ， 使 中 间 稀 释 度 样 品 在 注射 后 约 能 
使 半数 动物 死亡 。 

测定 法 ”用 稀释 好 的 供 试 品 和 参考 品 溶液 分 别 注射 
26 一 30 日 龄 峻 性 昆明 小 鼠 (SPF 级 )， 每 个 稀释 度 注射 10 
只 ， 每 只 腹腔 注射 0. 5ml。 注 射 后 连续 观察 4 天 ， 每 日 记录 
小 鼠 死 亡 结果 ， 根 据 第 4 天 动物 存活 率 的 剂量 反应 曲线 ， 用 
平行 线 法 计算 结果 ，95%% 可 信 限 应 在 效 价 的 50%% 一 200%% 。 
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有 下 列 情况 应 重 试 : 

同一 稀释 度 的 小 启 中 至 少 2 只 
试验 成 立 应 具备 的 条 件 : 

(1) 参 考 品 和 供 试 品 的 最 低 稀释 度 70 闪 以 上 动物 应 死亡 
(2) 参 考 品 和 供 试 品 的 最 高 稀释 度 70% 以 上 动物 应 存活 ，; 


属 非 特异 死亡 。 


3600 


3601 无 特定 病原 体 鸡 胚 


质量 检测 要 求 


无 特定 病原 体 (SPF) 鸡 系 指 在 严格 控制 饲养 条 件 下 ， 符 
合 所 规定 的 微生物 学 检测 要 求 的 鸡 。 无 特定 病原 体 鸡 胚 是 指 


3601 无 特定 病原 体 鸡 胚 质量 检测 要 求 
(3) 每 批 供 试 品 或 参考 品 应 至 少 含 4 个 有 效 稀释 度 ， 并 
且 除 最 低 和 最 高 稀释 度 外 ， 还 应 至 少 含 一 个 半数 及 以 上 动物 
死亡 和 半数 及 以 下 动物 死亡 的 稀释 度 ; 
(4) 供 试 品 和 参考 品 的 剂量 反应 曲线 在 平行 性 及 直线 性 
上 应 无 显著 性 差异 。 


特定 生物 原材料 /动物 


SPF 鸡 生 产 的 受精 卵 ， 在 符合 生物 制品 生产 的 条 件 下 ， 经 锋 
化 后 所 生成 的 鸡 胚 。 通 过 对 SPF 鸡蛋 和 SPF 鸡 群 病原 微 生 
物 的 检测 ， 使 SPF 鸡 胚 质量 得 以 控制 。 

检测 项 目 与 方法 ”SPF 鸡 胚 病原 微生物 检测 项 目 和 检测 
方法 见 下 表 。 


SPF 鸡 胚 病原 微生物 检测 项 目 和 检测 方法 


病原 微生物 检测 | 检测 方法 二 检测 方法 
要 求 要 求 
鸡 白痢 沙门 菌 Salmonella pullorum 合用 病毒 丰 群 (EDS) Avian Adenovins | © 本 
食 流 感 病毒 A 型 Avian Influenza pe Group 亚 
Virus(Type A) 鸡 毒 支原体 Mycoplasma gallisepticum SPA，HI 
传染 性 支气管 炎 病 毒 Infectious 滑 液 圳 支原体 Mycoplasma synoviae SPA，HI 


AGP，SN，HI 
Bronchitis Virus 


传染 性 法 氏 训 病 病 毒 Infectious Bur- 


litis Virus 


禽 脑 疮 入 炎 病 毒 Avian Encephalomye- 


AGP, EST, SN 


sal Disease Virus 淋巴 白血病 病毒 Lymphoid | 淋巴 白血病 病毒 Lymphoid Levkosis Vinus | Virus | 淋巴 白血病 病毒 Lymphoid Leukosis vius | @@ | ELISA 
传染 性 喉 气 管 炎 病 毒 Infectious La- 网 状 内 皮 增 生 症 病毒 Reticuloendothelio- 
2 AGP, SN AGP 
ryngotracheitis Virus sis Virus 
新 城 疫 病毒 Newcastle Disease Virus ® HI 禽 呼 肠 孤 病毒 (病毒 性 关节 炎 ) 
AGP 
禽 瘟 病毒 Fowl Pox Virus 【 AGP Avian Reovirus 
马 立 克 病 病毒 Marek's Disease Virus @ AGP | “会 腺 病毒 [ 群 Avian Adenovirus Group | I 群 | “会 腺 病毒 [ 群 Avian Adenovirus Group | Adenovirus Group I AGP 
副 鸡 嗜 血 杆菌 Haemophilus paragallimrum | @ 
IFA 


多 杀 巴 斯 德 菌 Pasteurella multocida 


| 鸡 传染 性 贫血 病毒 Chicken Infectious 
Anaemia Virus 


【附注 】@@ 必须 检测 项 目 ， 要 求 阴 性 ; 〇 必要 时 检测 项 目 ， 要 求 阴性 ; SPA， 血 清平 板 凝集 试验 ;IA， 病 原 菌 分 类 ; AGP， 琼 脂 扩 散 试 验 ; 
HIL， 血 凝 抑制 试验 ;ELISA， 酶 联 免疫 吸附 试验 ;EST， 鸡 胚 敏 感 试验 ; SN， 血 清 中 和 试验 ; TA ， 试 管 凝 集 试验 ，IFA， 间 接 免疫 荧光 试验 。 


检测 要 求 ”(1) 取 样 ” 禽 淋巴 白血病 病毒 和 禽 脑 硝 髓 炎 
病毒 的 检测 均 应 取 新 鲜 鸡蛋 。 其 他 病原 微生物 检测 一 律 检测 
血清 ， 每 份 供 试 品 血清 量 应 不 少 于 1ml。 必 须 按 无 菌 操作 程 
序 取样 ， 防 止 污 染 。 

(2) 取 样 数量 禽 淋巴 白血病 病毒 检测 ， 每 个 鸡 群 取 鸡 
蛋 200 枚 ( 少 于 200 只 的 鸡 群 从 全 群 中 取样 ) ， 每 只 鸡 取 蛋 1 
枚 。 禽 脑 脊 通 炎 病毒 检测 ， 每 个 鸡 群 取 鸡 蛋 不 少 于 50 枚 ( 少 
于 50 只 鸡 的 鸡 群 应 从 全 群 中 取样 )， 每 只 鸡 取 蛋 1 枚 。 其 他 
病原 微生物 感染 检测 ， 应 采取 随机 方式 取样 ， 抽 取 每 个 鸡 群 


的 5%， 少 于 200 只 鸡 的 鸡 群 应 按 10%~15% 抽 样 。 

(3) 供 试 品 的 保存 与 运输 ”取样 后 应 尽快 将 供 试 品 送 往 
检测 实验 室 检 验 。 不 能 及 时 运送 的 供 试 品 ， 血 清 须 在 一 15'C 
以 下 保存 ， 鸡 蛋 应 在 4 一 10C 保存 。 保 存 时 间 应 不 超过 1 
周 。 供 试 品 应 有 明显 的 编号 标志 ， 并 附送 检 单 ， 写 明 鸡 群 名 
称 、 鸡 群 数量 、 供 试 品 名 称 及 数量 。 供 试 品 在 运送 过 程 中 应 
避免 温度 上 升 ， 防 止 破损 。 

结果 判定 ”检测 结果 如 有 1 项 不 符合 SPF 鸡 胚 微生物 
学 检测 指标 ， 则 此 批 送 检 的 鸡 胚 判 为 不 合格 。 
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3602 ”实验 动物 微生物 学 


检测 要 求 


本 标准 ( 引 自 GB 14922. 2 一 2001) 适 用 于 豚鼠 、 地 鼠 、 
免 、 犬 、 猴 和 清洁 级 及 以 上 小 鼠 、 大 鼠 。 

1. 实验 动物 微生物 学 等 级 分 类 

(1) 普 通 级 动物 Conventional(CV) Animal 不 携带 所 规 
定 的 人 兽 共 患 病 病原 和 动物 烈性 传染 病 的 病原 。 

(2) 清 洁 动 物 Clean(CL) Animal 除 普通 动物 应 排除 的 
病原 外 ， 不 携带 对 动物 危害 大 和 对 科学 研究 干扰 大 的 病原 。 

(3) 无 特定 病原 体 动物 Specific Pathogen Free(SPF) Ani- 
mal 除 清洁 动物 应 排除 的 病原 外 ， 不 携带 主要 潜在 感染 或 
条 件 致 病 和 对 科学 实验 干扰 大 的 病原 。 

《4) 无 菌 动物 Germ Free(GF) Animal 无 可 检 出 的 一 切 
生命 体 。 

2. 检测 要 求 

(1) 外 观 指标 “动物 应 外 观 健康 、 无 异常 。 

(2) 病 原 菌 指标 病原菌 指标 见 表 1、 表 2 和 表 3。 

(3) 病 毒 指标 ”病毒 指标 见 表 4、 表 5 和 表 6 。 


表 1 小 鼠 、 大 鼠 病 原著 检测 项 目 


无 | 清 ”沙门 菌 Salmonella spp. 

单 核 细胞 增生 性 李斯 特 杆菌 Listeria mo- 
nocytogenes 

假 结 核 耶 尔 森 菌 Yersinia pseudotubercu- 
losis 

小 肠 结肠 炎 耶 尔 森 菌 Yersinia enterocali- 
tica 

皮肤 病原 真菌 Pathogenic dermal fungi 

念珠 状 链 杆菌 Streptobacillus monilifor- 
mis 

支气管 鲍 特 杆菌 Bordetella bronchisep- 


tica 


蕉 灶 刘 河 洲 名 带 


支原体 Mycoplasma spp. 

鼠 棒状 杆菌 Corynebacterium kutscheri 

泰 泽 病 原 体 Tyzzer's organism 

大 肠 埃 希 菌 Ol15a, C,，K(B) Esche- 
richia coli Oll5a, C, K(B) 


嗜 肺 巴 斯 德 杆菌 Pasteurella pneumotropica 
肺炎 克 雷 伯 杆 菌 Klebsiella pneumoniae 

金黄 色 葡 萄 球菌 Staphylococcus aureus 

肺炎 链球 菌 Streptococcus pneumoniae 

乙 型 溶血 性 链球 菌 Streptococcus hemdytis-B 
铜绿 假 单 胞 菌 Pseudomonas aeruginosa 


` 无 任何 可 查 到 的 细菌 
注 : 全 必须 检测 项 目 ， 要 求 阴性 ; 〇 必要 时 检查 项 目 ， 要 求 阴性 。 
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表 2 豚鼠、 地 鼠 、 免 病原 菌 检测 项 目 


病 原 菌 


沙门 菌 Salmonella spp. 

单 核 细胞 增生 性 李斯 特 杆菌 
Listeria monocytogenes 

假 结核 耶 尔 森 菌 Yersinia pseu- 
dotuberculosis 

小 肠 结 肠炎 耶 尔 森 菌 Yersinia 
enterocolitica 

皮肤 病原 真菌 Pathogenic de 六 
ial fungi 

念珠 状 链 杆 菌 Streptobacillus 
moniliformis 

多 杀 巴 斯 德 杆菌 Pasteurella 
multocida 

支气管 鲍 特 杆菌 Bordetella 
bronchiseptica 

泰 泽 病 原 体 Tyzzer's organism 

嗜 肺 巴 斯 德 杆菌 Pasteurella 
pneumotropica 

肺炎 克 雷 伯 杆 菌 Kiebsiella 
pneumoniae 

金黄 色 葡 萄 球菌 Staphylococcus 
aureus 

肺炎 链球 菌 Streptococcus pneu- 
moniae 

乙 型 溶血 性 链球 菌 Streptoco 
ccus hemd ytis-B 

铜绿 假 单 胞 菌 Pseudomonas a- 
eruginosa 


无 任何 可 查 到 的 细菌 


区 汕 


芋 上 总 识 河 浙 汗 


沙门 菌 Salmonella spp. 

皮肤 病原 真菌 Pathogenic dermal fungi 
布 鲁 杆 菌 Brucella spp. 

钧 端 螺旋 体 Leptospira spp. 

志 贺 菌 Shigelia spp. 

结核 分 枝 杆菌 Mycobacterium tuberculosis 


塌 过 育 河 潮 抽 六 汕 


钩 端 螺旋 体 0 Leptospira spPp. 
小 肠 结 肠炎 耶 尔 森 菌 Yersinia enterocolitica 
空肠 弯曲 杆菌 Campylobacter jejuni 


注 ， 全 必须 检测 项 目 ， 要 求 阴性 ;@ 〇 必要 时 检测 项 目 ， 要 求 阴 性 ; 
人 必要 时 检测 项 目 ， 可 以 免疫 。1) 不 能 免疫 ， 要 求 阴性 。 
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表 4 小 鼠 、 大 鼠 病 毒 检 测 项 目 


清 ”淋巴 细胞 脉络 从 脑膜 炎 病 毒 Lymphocytic 
洁 Choriomeningitis Virus(LCMYV) 
动 ” 汉 坦 病 毒 Hanta Virus(HV) 
物 ” 鼠 盖 病毒 Ectromelia Virus(Ect. ) 
小 鼠 肝 炎 病 毒 Mouse Hepatitis Virus(MHV) 
仙台 病毒 Sendai Virus(SV) 


惟 举 讲 渔 法 队 带 名 


小 鼠 肺 炎 病 毒 Pneumonia Virus of Mice 
(PVM) 

呼 肠 孤 病毒 夺 型 Reovirus Type 了 看 (Reo-3) 

小 鼠 细 小 病毒 Minute Virus of Mice(MVMD 

小 鼠 脑 脊 艇 炎 病 毒 Theiler's Mouse En- 
cephalomyelitis Virus( TMEV) 

小 鼠 腺 病毒 Mouse Adenovirus(Mad) 

多 瘤 病 毒 Polyoma Virus(POLY) 

大 鼠 细小 病毒 RV 株 Rat Parvovirus 
(KRV) 

大 鼠 细 小 病毒 H-1 株 Rat Parvovirus(H-1) 

大 鼠 冠 状 病毒 /大 鼠 沃 泪腺 炎 病 毒 Rat 
Coronavirus( RCVY Sialodacryoadenitis Vi- 
rus(SDAV) 


问 部 2 关 
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表 6 犬 、 猴 病毒 检测 项 目 


病 毒 


狂犬 病 病 毒 Rabies Virus(RV) 

犬 细小 病毒 Canine Parvovirus(CPV) 

犬 瘦 热 病毒 Canine Distemper Virus(CDV) 

传染 性 犬 肝炎 病毒 Infectious Canine 
Hepatitis Virus(ICHV) 

猕猴 疱疹 病毒 1 型 (B 病毒 )Cercopithe- 
cine Herpesvirus Type 1(BV) 

猴 逆 转 D 型 病毒 Smian Retrovirus DCSRV) 

猴 免 疫 缺 陷 病 毒 Simian Immunodefici- 
ency Virus(SIV) 

猴 工 细胞 趋向 性 病毒 工 型 Simian T 
Lymphotropic Virus Type 1(STLV-1) 

狼 辣 病毒 Simian Pox Virus(SPV) 

上 述 4 种 犬 病毒 不 免疫 
注 ， 全 必须 检测 项 目 ， 要 求 阴 性 ; 全 必须 检测 项 目 ， 要 求 免疫 。 
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本 标准 ( 引 自 GB 14922. 1 一 2001) 适 用 于 地 鼠 、 豚 鼠 、 
免 、 犬 、 猴 和 清洁 级 及 以 上 小 鼠 、 大 鼠 。 
1. 实验 动物 寄生 虫 学 等 级 


无 任何 可 查 到 的 病毒 © @ 


(1) 普 通 级 动物 Conventional(CV) Animal 不 携带 所 规 


注 : 全 必须 检测 项 目 ， 要 求 阴 性 ， 〇 必要 时 检查 项 目 ， 要 求 阴性 。 


表 5 有 原 妃 、 地 最、 免 病 毒 检 测 项 目 


淋巴 细胞 脉络 从 脑膜 炎 病 毒 © @ 
Lymphocytic Choriomeningitis 
Virus(LCMYV) 

免 出 血 症 病毒 Rabbit Hemorr- 
hagic Disease Virus(RHDV) 


塌 池 弃 河 渤 息 葵 冲 


仙台 病毒 Sendai Virus(SV) 
兔 出 血 症 病毒 Rabbit Hemorr- 
hagic Disease Virus( RHDV) 


定 的 人 兽 共 患 寄 生 忠 。 

(2) 清洁 动物 Clean(CL) Animal 除 普 通 动物 应 排除 的 寄 
生 虫 外 ， 不 携带 对 动物 危害 大 和 对 科学 研究 干扰 大 的 寄生 虫 。 

(3) 无 特定 病原 体 动物 Specific Pathogen Free(SPF) Animal 

除 普通 动物 、 清 洁 动 物 应 排除 的 寄生 虫 外 ， 不 携带 主要 潜 

在 感染 或 条 件 致 病 和 对 科学 实验 干扰 大 的 寄生 虫 。 

(4) 无 菌 动物 Germ Free(GF) Animal 无 可 检 出 的 一 切 
生命 体 。 

2. 检测 要 求 

(1) 外 观 指标 “动物 应 外 观 健康 ， 无 异常 。 

(2) 寄 生 虫 学 指标 ”寄生 虫 学 指标 见 表 1、 表 2 和 表 3。 


表 1 小 鼠 和 大 鼠 寄 生 虫 学 检测 指标 


应 排除 寄生 虫 项 目 


仙台 病毒 Sendai Virus(SV) 

小 鼠 肺 炎 病毒 Pneumonia Virus of 
Mice(PVM) 

呼 肠 孤 病毒 于 型 Reovirus Type 区 
(Reo-3) 

轮 状 病毒 Rotavirus(RRV) 


无 任何 可 查 到 的 病毒 


注 : 全 必须 检测 项 目 ， 要 求 阴 性 ; 全 必须 检测 项 目 ， 可 以 免疫 。 
1) 不 能 免疫 ， 要求 阴性 。 


无 | 清 体外 寄生 虫 (节肢 动物 )Ectoparasites 
洁 弓形 虫 Tozxoplasma gondii 
动 兔 脑 原虫 Encephalitozoon cuniculi 
物 卡 氏 肺 移 子 曰 Pneumocystis carinii 
全 部 蠕虫 All Helminths 
锋 毛 虫 Flagellates 
纤毛 虫 Ciliates 
无 任何 可 检测 到 的 寄生 虫 


: 图 必须 检测 项 目 ， 要 求 阴性 ，O 〇 必要 时 检测 项 目 ， 要 求 阴 性 。 


© 
© 
O 
O 
@ 
Dd 
多 
Dd 
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表 2 了 豚 照 、 地 起 和 免 寄 生 虫 学 检测 指标 


动物 等 级 


应 排除 寄生 虫 项 月 


钵 外 寄生 和 忠 (节肢 动物 )Ecto- 
parasites 


弓形 虫 Toxoplasma gondii 


莹 旭 刘 油 沸 雁 


免 脑 原虫 Encephalitozoon cuni- 
culi 

爱 美 尔 球 虫 Eimeria spp. 

卡 氏 肺 匹 子 虫 Pneumocystis ca- 
rinit 

全 部 蠕虫 All Helminths 

鞭毛 虫 Flagellates 

纤毛 虫 Ciliates 


无 任何 可 检测 到 的 寄生 中 


注 : 侠 必 须 检 测 项 目 ， 要 求 阴 性 ; 〇 必要 时 检测 项 目 ， 要 求 
阴性 。 


表 3 犬 和 猴 寄 生 虫 学 检测 指标 


应 排除 寄生 虫 项 目 


体外 寄生 虫 (节肢 动物 ) Ectoparasites 
马 形 虫 Toxoplasma gondii 


全 部 蠕虫 All Helminths 

溶 组 织 内 阿 米 巴 Entamoeba spp. 

症 原 忠 Plasmodium spp. 

对 毛虫 Flagellates 

注 : 国 必 须 检测 项 目 ， 要 求 阴 性 ; 〇 必要 时 检测 项 目 ， 要 求 
阴性 。 


| 
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本 品系 从 出 生 14 小 时 内 未 进食 的 新 生 牛 采血 分 离 血 清 ， 
经 除 菌 过 滤 后 制 成 。 牛 血清 生产 过 程 中 不 得 任意 添加 其 他 物 
质 成 分 。 新 生 牛 血清 应 进行 以 下 检查 ， 符 合 规定 后 方 可 
使 用 。 

如 采用 经 过 验证 的 病毒 灭 活 工艺 处 理 的 牛 血清 ， 大 肠 杆 
菌 鸣 菌 体 及 病毒 检测 必须 在 灭 活 前 取样 进行 。 

pH 值 应 为 7.00 一 8.50。 

蛋白 质 含 量 ”采用 双 缩 腺 法 (通则 0731 第 三 法 ?或 其 他 
适宜 方法 测定 ， 应 为 35 一 50g/L。 

血红 蛋白 ”用 分 光 光 度 法 或 其 他 适宜 的 方法 测定 ， 应 不 
高 于 200mg/L。 

以 蒸馏 水 为 空白 对 照 ， 使 用 lem 光路 的 比 色 杯 ， 直 
接 测 定 供 试 品 在 576nm、623nm 及 700nm 波长 下 的 吸光 
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度 值 ， 每 个 供 试 品 至 少 测定 2 次 ， 计 算 平 均 测 定 值 。 按 
照 下 式 计算 供 试 品 中 血红 蛋白 含量 : 
血红 蛋白 含量 (mg/L) 王 [(4se X115) 一 (4ss X102) 一 

(Aro X 39.1)] X10 
式 中 4se、4szs 、4o 为 供 试 品 在 576nm、623nm 及 700nm 
波长 下 的 平均 吸光 度 值 。 

渗透 压 摩尔 浓度 ”应 为 250~330mOsmol/kg( 通 则 0632) 。 

细菌 内 毒素 检查 ”应 不 高 于 10EU/ml( 通 则 1143 凝 胶 
限度 试验 ) 。 

支持 细胞 增殖 检查 ”用 Sp2/0-Agl4 或 适宜 的 传代 细胞 
进行 。 细 胞 复苏 后 ， 用 待 测 样品 配制 的 培养 液 至 少 连续 传 三 
代 后 使 用 ， 取 对 数 生长 期 的 细胞 用 于 试验 。 

(1) 细 胞 生长 曲线 的 测定 ” 取 供 试 品 按 10%% 浓 度 配 制 细 
胞 培养 液 ， 按 每 1ml 含 10! 的 细胞 浓度 接种 细胞 ， 每 天 计数 
活 细 胞 ， 连 续 观 察 1 周 ， 并 绘制 生长 曲线 ， 细 胞 的 最 大 增殖 
浓度 应 不 低 于 10 /ml。 

(2) 细 胞 倍增 时 间 的 测定 ” 按 生长 曲线 计算 细胞 的 倍增 
时 间 。 取 细胞 峰值 前 一 天 的 细胞 计数 (Y)、 接 种 细胞 数 (X) 
及 生长 时 间 ( 了 T) 计 算 。 


倍增 时 间 一 万 ”A 一 log: 雯 


细胞 的 倍增 时 间 应 不 超过 20 小 时 。 

(3) 克 隆 率 的 测定 ” 按 有 限 稀释 法 将 细胞 稀释 至 每 1ml 
含 10 个 活 细胞 的 浓度 ， 按 每 孔 1 个 细胞 接种 于 96 孔 细 胞 培 
养 板 ， 每 板 至 少 接种 60 孔 , 于 37C 、5% 二 氧化 碳 培养 ， 定 
期 观察 细胞 克隆 生长 情况 ， 培 养 1 周 后 计数 每 孔 中 的 细胞 克 
隆 数 ， 并 计算 克隆 率 ， 应 不 低 于 70%。 


克隆 率 一 全 X100% 


式 中 A 为 细胞 克隆 数 ; 
B 为 接种 细胞 的 总 孔 数 。 

无 菌 检查 ”依法 检查 (通则 1101)， 应 符合 规定 。 

支原体 检查 ”依法 检查 (通则 3301)， 应 符合 规定 。 

大 肠 杆 菌 哄 菌 体 ”采用 哈 斑 法 和 增殖 法 检测 。 不 得 有 降 
菌 体 污染 。 

病毒 检查 ”细胞 培养 法 及 荧光 抗体 检测 

(1) 样 品 制备 ” 取 约 250ml 的 新 生 牛 血清 供 试 品 用 于 检 
测 ， 将 其 配制 成 含 15%% 供 试 品 的 培养 液 ， 用 于 检测 全 过 程 
的 细胞 换 液 及 传代 。 以 检测 合格 的 血清 作为 阴性 对 照 血清 。 

《2) 指 示 细 胞 制备 ”至少 采用 猴 源 (如 Vero 细胞 ) 、2 种 
牛 源 细胞 (BT 和 MDBK 细胞 或 无 病毒 污染 的 原 代 牛 肾 细胞 ) 
以 及 人 二 倍 体 细 胞 作为 指示 细胞 。 细 胞 复苏 后 至 少 传代 一 次 
后 使 用 。 根 据 所 需 量 制备 足够 量 的 细胞 。 

(3) 用 含有 供 试 品 的 培养 液 将 4 种 指示 细胞 分 别 接种 于 
75cm'* 细 胞 培养 瓶 中 ， 接 种 量 应 使 细胞 在 培养 ? 天 后 可 达到 
至 少 80% 一 90%% 汇 合 。 同 时 制备 阴性 对 照 血清 培养 瓶 。 将 
培养 瓶 置 37C 、5%%CO: 培养 箱 中 培养 至 少 7 天 。 可 在 第 5 
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天 时 换 液 一 次 。 

(4) 第 7 天 进行 第 1 次 言传 ， 将 接种 供 试 品 及 阴性 对 照 
的 每 种 指示 细胞 培养 瓶 分 别传 出 至 少 2 个 75cm: 培养 瓶 ， 继 
续 培 养 至 第 14 天 ， 在 第 12 天 时 可 换 液 一 次 。 

(5) 在 第 13 天 时 (或 第 2 次 传代 前 工 天 ?或 阴性 对 照 瓶 细 
胞 达到 至 少 70% 汇 合 时 ,制备 阳性 对 照 用 细胞 。 即 取 1 个 
阴性 对 照 细胞 瓶 分 别传 至 6 孔 板 或 其 他 适宜 的 细胞 板 中 用 于 
细胞 病变 观察 (CPE)、 血 吸附 检查 (HAd) 及 荧光 抗体 检测 
(IF),， 次 日 接种 阳性 对 照 病 毒 。 

(6) 第 14 天 时 进行 第 2 次 盲 传 。 将 第 1 次 传代 后 的 细胞 
培养 物 分 别传 至 6 孔 板 或 其 他 适宜 的 细胞 板 中 ， 进 行 细胞 病 
变 观察 及 HAd 检查 时 ， 接 种 于 每 种 指示 细胞 上 的 待 测 样本 
至 少 接种 3 孔 ， 进 行 荧光 抗体 检测 时 ， 接 种 于 每 种 指示 细胞 
上 的 待 测 样本 进行 每 种 病毒 检测 时 至 少 接种 2 孔 。 继 续 培养 
至 少 至 第 21 天 。 剩 余 细胞 样本 一 60C 或 以 下 保存 备用 。 

(7) 在 第 14 天 接种 阳性 对 照 病毒 ” 取 (5) 制 备 的 指示 细 
胞 接种 适量 阳性 对 照 病毒 ， 置 36C 士 IC、5% CO: 培养 箱 
吸附 2 小 时 ， 吸 弃 上 清 液 ， 加 入 适量 细胞 维持 液 ， 置 36Y 
士 IC 、5% CO; 培 养 箱 培养 7 天。 对 于 BT 细胞 ，BVDY 可 
作为 病变 阳性 对 照 ，BPI3 可 作为 HAd 阳性 对 照 ， 牛 副 流感 
病毒 3 型 (PI3) 、 牛 腺 病毒 (BAV-3) 、 牛 细小 病毒 (BPV) 以 
及 牛 腹泻 病毒 (BVDV) 可 作为 IF 检测 阳性 对 照 ! 对 于 MD- 
BK 细胞 ， 呼 肠 孤 病毒 3 型 (REO3) 和 PI3 可 分 别 作为 细胞 病 
变 及 HAd 检查 阳性 对 照 ，PI3、BAV-3、BVDV、REO-3 为 
下 检测 阳性 对 照 ， 对 于 Vero 细胞 ，PI3 可 作为 细胞 病变 及 
HAd 检查 阳性 对 照 ，PI3 及 REO-3 作为 下 检测 阳性 对 照 。 
可 不 设立 狂犬 病 病毒 (Rabies) 阳 性 对 照 。 所 有 IF 检测 阳性 
对 照 病 毒 应 接种 100 一 300CCIDs。 。 

(8) 接 种 阴性 对 照 及 供 试 品 的 细胞 培养 物 在 接种 后 每 日 
观察 细胞 病变 情况 ， 在 接种 后 至 少 21 天 或 末次 传代 后 至 少 
7 天 时 分 别 进行 病变 观察 、HAd 检查 及 IF 检测 。 阳 性 对 昭 
培养 物 在 接种 后 第 7 天 或 10% 细 胞 出 现 CPE 时 可 进行 正 
检测 。 

进行 血 吸 附 检 查 时 ， 用 鸡 与 豚鼠 血红 细胞 在 2 一 8C 及 
20~25C 进 行 检测 。 

进行 荧光 抗体 检测 时 ， 将 细胞 固定 后 采用 直接 或 间接 免 
疫 荧光 抗体 检查 法 ， 至 少 应 对 BVDV、PI3、BAV-3、BPYV、 
REO3 以 及 Rabies 进行 检查 ， 结 果 均 应 为 阴性 。 

(9) 结 果 判 定 ”阴性 对 照应 无 细胞 病变 ， 血 吸附 检查 应 
为 阴性 ， 荧 光 抗 体检 测 应 为 阴性 ;阳性 对 照应 有 明显 的 细胞 
病变 ， 血 吸附 检查 应 为 阳性 ， 菊 光 抗 体检 测 应 为 阳性 ， 判 为 
试验 成 立 。 供 试 品 如 无 细胞 病变 ， 血 吸附 检查 为 阴性 ， 且 荧 
光 抗 体检 测 为 阴性 ， 判 定 为 符合 要 求 。 待 测 样本 如 出 现 细胞 
病变 , 或 血 吸 附 检查 为 阳性 ， 或 任何 一 种 荧光 抗体 为 阳性 ， 
则 判定 为 不 符合 要 求 。 

经 病毒 灭 活 处 理 的 牛 血清 ， 灭 活 前 取样 检测 后 若 任何 一 
项 检测 显示 为 阳性 ， 不 建议 用 于 生产 。 除 非 可 鉴别 出 污染 的 
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病毒 ， 且 病毒 灭 活 工艺 验证 研究 显示 其 污染 量 可 被 有 效 灭 活 
时 方 可 使 用 。 如 果 灭 活 前 BVDV 病毒 检测 为 阳性 ， 灭 活 后 
还 应 取样 采用 敏感 的 方法 检测 BVDV， 结 果 阴 性 为 符合 
要 求 。 

未 经 病毒 灭 活 处 理 的 牛 血清 车 任何 一 项 检测 显示 为 阳 
性 ， 则 不 得 用 于 生产 。 

不 能 用 感染 试验 检测 的 牛 源 性 病毒 可 采用 核酸 检测 法 ， 
但 应 采用 较 大 量 的 样品 提取 核酸 (如 25~50ml 的 血清 样本 )， 
并 计算 合并 血清 的 最 低 检 出 限 。 
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下 列 各 类 培养 基 常 用 于 测定 细菌 的 糖 类 代谢 试验 、 氨 基 
酸 和 蛋白质 代谢 试验 、 碳 源 和 和 氮 源 利 用 试验 等 生化 反应 。 
1. 糖 、 醇 发 酵 培 养 基 


(1) 成 分 

基础 液 

蛋白 腑 10g 
氢化 钠 5g 
0. 5% 酸 性 品 红 指 示 液 10ml 
(或 0.4%% 省 麻 香 草 酚 蓝 指示 液 ) (6ml) 
水 1000ml 
糖 、 醇 类 每 100ml 基础 液 内 各 加 0. 5g 


(2) 制 法 ” 取 和 蛋白 及 和 氢化 钠 加 入 水 中 ， 微 温 使 溶解 ， 
调 pH 值 使 灭 菌 后 为 7. 3 士 0.1， 加 入 指示 液 混 匀 。 每 100ml 
分 别 加 入 1 种 糖 、 醇 或 糖 蔡 ， 混 匀 后 分 装 于 小 管 中 ( 若 需 观 
察 产 气 反 应 ， 在 小 管内 另 放置 杜 汉 小 倒 管 )。 于 116 必 灭 菌 
15 分 钟 。 

常用 的 糖 、 醇 或 糖苷 ， 阿拉 伯 糖 、 木 糖 、 鼠 李 糖 、 葡 萄 
糖 、 果 糖 、 甘 露 糖 、 半 乳糖 、 麦 芽 糖 、 和 乳糖 、 世 糖 、 曹 糖 、 
纤维 二 糖 、 蜜 二 糖 、 棉 子 糖 、 松 三 糖 、 菊 糖 、 糊 精 、 淀 粉 、 
甘露 醇 、 卫 了 矛 醇 、 山 梨 醇 、 肌 醇 、 甘 油 、 水 杨 素 、 七 叶 
童 等 。 

《3) 用 途 ”鉴别 各 种 细菌 对 糖 类 的 发 酵 生 化 反应 ， 发 酵 
者 产 酸 ， 培 养 基 变色 (加 酸性 品 红 者 由 无 色 至 红色 或 再 至 黄 
色 ， 加 省 麻 香 草 酚 蓝 者 由 蓝 色 至 黄色 );， 产 气 时 ， 小 倒 管内 


有 小 气泡 。 

2. 七 叶童 培养 基 

(1) 成 分 
蛋白 及 5g 七 叶 苷 3g 
磷酸 氢 二 钾 lg 水 1000ml 
枸 橡 酸 铁 0. 5g 


(2) 制 法 ” 除 七 叶 苷 外 ， 取 上 述 成 分 混合 ， 微 温 使 溶解 ， 
加 入 七 叶 苷 混 匀 ， 调 pH 值 使 灭 菌 后 为 7. 3 土 0. 1， 分 装 于 试 
管 中 ，121C 灭 菌 15 分 钟 。 

〈3) 用 途 ”用 于 鉴别 细菌 对 七 叶 苷 的 水 解 试验 ， 产 生 棕 
黑色 沉淀 为 阳性 反应 。 


* 287 。 
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3. 磷酸 盐 葡 萄 糖 肪 水 培养 基 

(1) 成 分 
蛋白 腑 7g 葡萄糖 5g 
磷酸 氢 二 钟 3.8g 水 1000ml 

(2) 制 法 取 上 述 成 分 混合 ,， 微 温 使 溶解 ， 调 pH 值 使 
灭 菌 后 为 7.3 土 0.1， 分 装 于 小 试管 中 ，121C 灭 菌 :15 
分 钟 。 

(3) 用 途 ”用 于 鉴别 细菌 的 甲 基 红 试验 (M-R 反应 ) 和 乙 
酰 甲 基 甲 醇 试 验 (V-P 反应 ) 。 

@ 甲 基 红 试验 (M-R 反应 ) ” 取 可 疑 菌 落 或 斜面 培养 物 ， 
接种 于 磷酸 盐 葡 萄 糖 腑 水 培养 基 中 ， 置 35C 培 养 ? 一 5 天 ， 于 
培养 管内 加 入 甲 基 红 指示 液 ( 称 取 甲 基 红 0. 1g， 加 95% 乙 醇 
300ml， 使 溶解 后 ， 加 水 至 500ml) 数 滴 ， 立 即 观察 ， 呈 鲜红 色 
或 橘红 色 为 阳性 ， 呈 黄色 为 阴性 。 

@ 乙 酰 甲 基 甲 醇 生成 试验 (V-P 反应 ) 取 可 疑 菌落 或 斜 
面 培养 物 ， 接 种 于 磷酸 盐 葡 萄 糖 腑 水 培养 基 中 ， 置 35C 培 
养 48 小 时 ， 量 取 2ml 培养 液 ， 加 入 a- 茜 酚 乙 醇 试 液 ( 称 取 a- 
蔡 酚 5g， 加 无 水 乙醇 溶解 使 成 100ml) 1l1ml， 混 匀 ， 再 加 
40% 氨 氧化 钾 溶 液 0. 4ml， 充 分 振 摇 ， 立 刻 或 数 分 钟 内 出 现 
红色 ， 即 为 阳性 反应 ;无 红色 反应 为 阴性 ， 如 为 阴性 反应 ， 
置 35C 水 浴 4 小 时 后 再 观察 。 


4. 蛋白 腑 水 培养 基 

(1) 成 分 
蛋白 腑 10g 水 1000ml 
氧化 钠 5g 


(2) 制 法 取 上 述 成 分 混合 ， 微 温 使 溶解 ， 调 pH 值 使 
灭 菌 后 为 7. 3 土 0. 1， 分 装 于 小 试管 ，121C 灭 菌 15 分 钟 。 

(3) 用 途 ”用 于 鉴别 细菌 能 否 分 解 色 氨 酸 而 产生 靛 基质 
的 生化 反应 。 

@ 靛 基质 试验 ” 取 可 疑 菌 落 或 斜面 培养 物 ， 接 种 于 蛋白 
腑 水 培养 基 中 ， 置 35 和 培养 24 一 48 小 时 ， 必 要 时 培养 4 一 5 
天 ， 沿 管 壁 加 入 靛 基质 试 液 数 滴 ， 液 面 呈 玫 瑰 红色 为 阳性 ， 
呈 试 剂 本 色 为 阴性 。 

@ 靛 基质 试 液 ” 称 取 对 二 甲 氮 基 蔡 甲醛 5g8， 加 入 戊 醇 
(或 异 成 醇 )75ml， 充 分 振 摇 ， 使 完全 溶解 后 ， 再 取 盐 酸 25ml 
徐徐 滴 入 ， 边 加 边 振 摇 ， 以 免 又 热 导 致 溶液 色泽 变 深 。 或 称 
取 对 二 甲 氨基 茶 甲 醛 lg， 加 入 95% 乙 醇 95ml， 充 分 振 摇 ， 使 
完全 溶解 后 ， 再 取 盐 酸 20ml 徐徐 滴 入 。 

5. 三 糖 铁 琼脂 培养 基 


(1) 成 分 
蛋白 肪 20g 硫酸 亚 铁 0. 2g 
牛肉 浸出 粉 5g 硫 代 硫 酸 钠 0.2g 
乳糖 10g 0.2% 酚 磺 酸 指示 液 12. 5ml 
蔗糖 10g 琼脂 12 一 15g 
葡萄 糖  、 lg 水 1000ml 
氯 化 钠 5g 

(2) 制 法 除 乳 糖 、 蔗 糖 、 葡 萄 糖 、 指 示 液 、 琼 脂 
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外 ， 取 上 述 成 分 ， 混合 ， 加 热 使 溶解 ， 调 pH 值 使 灭 菌 
后 为 7. 3 土 0.1， 加 入 琼脂 ， 加 热 溶 胀 后 ， 再 加 入 其 余 成 
分 ， 扬 匀 ， 分 装 ，121C 灭 菌 15 分 钟 ， 制 成 高 底层 (2 一 
3cm) 短 斜面 。 

(3) 用 途 ”用 于 初步 鉴别 肠 杆菌 科 细 菌 对 糖 类 的 发 酵 反 
应 和 产生 硫化 氢 试 验 。 

方法 和 结果 观察 : 取 可 疑 菌落 或 斜面 培养 物 ， 做 高 层 穿 
刺 和 斜面 划 线 接种 ， 置 35C 培养 24 一 48 小 时 ， 观 察 结 果 。 
培养 基底 层 变 黄色 为 葡萄 糖 发 酵 阳性 ， 斜 面 层 变 黄色 为 乳 
糖 、 芒 糖 发 酵 阳 性 ; 底层 或 整个 培养 基 呈 黑色 表示 产生 硫 


化 氢 。 

6. 克 氏 双 糖 铁 琼脂 培养 基 

(1) 成 分 
蛋白 腑 20g 枸 梓 酸 铁 0. 3g 
牛肉 浸 粉 3g 硫 代 硫 酸 钠 0. 3g 
酵母 浸 粉 3g 0. 2%% 酚 磺 酌 指示 液 12. 5ml 
乳糖 10g 琼脂 12~15g 
葡萄 糖 lg 水 1000ml 
氯 化 钠 5g 


(2) 制 法 “” 除 乳糖 、 葡 萄 糖 、 指 示 液 、 琼 脂 外 ， 取 上 述 
成 分 ， 混 合 ， 加 热 使 溶解 ， 调 pH 值 使 灭 菌 后 为 7.3 士 0. 1， 
加 入 了 琼脂， 加热 溶 胀 后 ， 再 加 入 其 余 成 分 ， 播 匀 ， 分 装 ， 
121C 灭 菌 15 分 钟 ， 制 成 高 底层 (2 一 3cm) 短 斜面 。 

《3) 用 途 ”用 于 初步 鉴别 肠 杆菌 科 细菌 对 糖 类 的 发 酵 反 
应 和 产生 硫化 氨 试 验 。 

方法 和 结果 观察 : 取 可 疑 菌落 或 斜面 培养 物 ， 做 高 层 穿 
刺 和 和 斜面 划 线 接种 ， 置 35C 培养 24 一 48 小 时 ， 观 察 结 果 。 
培养 基底 层 变 黄色 为 葡萄 糖 发 酵 阳 性 ， 斜 面 层 呈 黄 色 为 乳 粮 
发 酵 阳 性 ， 斜 面 层 呈 红色 为 乳糖 发 酵 阴 性 ;底层 或 整个 培养 


基 呈 黑色 表示 产生 硫化 氢 。 

7. 脲 ( 尿 案 ) 培 养 基 

(1) 成 分 
蛋白 及 lg 0. 2% 酚 红 溶 液 6ml 
葡萄 糖 lg 20% 无 菌 脲 溶液 100ml 
毛 化 钠 5g 水 1000m] 


磷酸 氢 二 钾 2g 

(2) 制 法 ” 除 脲 溶液 外 ， 取 上 述 成 分 ， 混 合 ， 调 pH 值 
使 灭 菌 后 为 6.9 士 0,1， 混 匀 后 ，121C 灭 菌 15 分 钟 ， 冷 至 
50 一 55C ， 加 入 无 菌 腺 溶液 (经 膜 除 菌 过 滤 )， 混 名， 分 装 于 
灭 菌 试管 中 。 

(3) 用 途 ”用 于 鉴别 细菌 的 尿素 酶 反应 。 

方法 和 结果 观察 : 取 可 疑 菌落 或 少量 斜面 培养 物 接种 于 
培养 基 内 ， 置 35 它 培养 24 小 时 ， 观 察 结 果 。 培 养 基 变 为 红 
色 为 尿素 酶 反应 阳性 ; 不 变色 为 阴性 ， 阴 性 者 需 延 长 观察 至 
1 局 。 

8. 葵 丙 氨 酸 琼脂 培养 基 

(1) 成 分 


亲 部 人头 


中 国药 典 2015 年 版 

磷酸 氧 二 钠 lg 氢化 钠 5g 
酵母 浸 高 3g ”琼脂 12 一 15g 
DL- 葵 丙 氨 酸 (DL-phenylalanine) 2g 水 1000ml 
(或 L- 葵 再 氨 酸 ) (lg) 


(2) 制 法 ” 除 琼脂 外 ， 取 各 成 分 溶 于 水 ， 调 pH 值 使 灭 
菌 后 为 7.3 土 0.1， 再 加 和 琼脂 ,加热 溶 胀 ， 分 装 试管 ， 
121C 灭 菌 15 分 钟 ， 制 成 长 斜面 。 

(3) 用 途 ”用 于 鉴别 细菌 的 茶 丙 氮 酸 脱 氮 酶 试验 (也 称 茶 
丙酮 酸 试验 ) 。 

方法 和 结果 观察 : 取 斜 面 培养 物 ， 大 量 接种 于 茶 丙 氨 酸 
琼脂 斜面 ， 置 35C 培 养 4 小 时 或 18 一 24 小 时 ， 取 4 一 5 滴 
10% 三 所 化 铁 溶液 试剂 ， 由 斜面 上 部 流下 ， 若 出 现 墨绿 色 ， 
即 为 茶 丙 氨 酸 脱 氨 酶 试验 阳性 ; 倘若 不 变色 则 为 阴性 。 

9. 氨基 酸 脱羧 酶 试验 培养 基 


(1) 成 分 

基础 液 
蛋白 肪 5g 1.6%% 溴 甲 酚 紫 指示 液 lml 
酵母 浸出 粉 ” 3g 水 1000ml 
葡萄 糖 1g 

@ 和 氨基 酸 
L- 赖 氨 酸 0.5g ”( 需 加 碱 溶液 溶解 ) 
L- 鸟 氨 酸 0.5g ”〈 需 加 碱 溶液 溶解 ) 
L- 精 氨 酸 0.5g ”不 需 加 碱 溶液 溶解 ) 


(2) 制 法 ” 先 配制 基础 液 备用 ; 将 溶解 后 的 3 种 氨基 酸 ， 
各 分 别 加 至 100ml 基础 液 (使 氨基 酸 的 终 浓度 为 0.5%)， 混 
匀 ,， 调 pH 值 使 灭 菌 后 为 6.8。 分 装 于 小 试管 中 ,每 管 
2. 5ml 并 滴 加 1 层 液体 石蜡 ;同时 分 装 一 部 分 基础 液 于 小 试 
管 ， 作 为 对 照 培 养 基 ， 均 置 116C 灭 菌 10 分 钟 。 

《3) 用 途 ”用 于 鉴别 细菌 的 脱羧 酶 、 双 水 解 酶 试验 。 

方法 和 结果 观察 : 取 疑 似 菌 斜面 培养 物 分 别 接种 于 上 述 
3 种 培养 基 及 基础 液 对 照 培 养 基 ， 置 35 亿 培养 24 一 48 小 时 。 
在 培养 初期 由 于 待 检 细 菌 发 酵 葡 萄 糖 产 酸 ， 试 验 培养 基 和 对 
照 培养 基 应 旦 黄色 ， 继 续 培 养 时 ， 试 验 培养 基 如 呈 紫 色 或 紫 
红色 ， 即 为 阳性 反应 ; 如 至 培养 末期 ， 培 养 基 仍 同 对 照管 呈 
黄色 ， 则 判 为 阴性 反应 。 


10. 明胶 培养 基 

(1) 成 分 
蛋白 膝 5g 明胶 120g 
牛肉 浸出 粉 3g 水 1000ml 


(2) 制 法 ” 取 上 述 成 分 加 入 水 中 ， 淄 泡 约 20 分 钟 ， 加 热 
溶解 ， 调 pH 值 使 灭 菌 后 为 7.3 土 0.1， 分 装 于 小 试管 中 ， 
121C 灭 菌 15 分 钟 。 

(3) 用 途 ”用 于 细 蔚 的 明胶 液化 试验 。 

方法 和 结果 观察 : 取 少 量 待 检 菌 斜面 培养 物 穿刺 接种 于 
明胶 培养 基 内 ， 置 35 它 培养 24 小 时 ， 取 出 置 冰箱 内 10 一 20 
分 钟 。 如 培养 基 仍 呈 溶 液 状 ， 则 为 阳性 ; 培养 基 重 新 癣 固 ， 
则 为 阴性 。 细 菌 液 化 明胶 之 作用 有 时 其 为 缓慢 ， 如 未 见 液 


3605 细菌 生化 反应 培养 基 


化 ， 需 继续 培养 1 一 2 周 方 可 确定 阴性 。 
11. 黄 二 酸 钠 培养 基 


(1) 成 分 
酵母 浸出 粉 lg ”磷酸 二 氧 钾 0.4g 
氢化 钠 2g ” 丙 二 酸 钠 3g 
葡萄 糖 0.25g ” ”0.4% 省 磨 香 草 酚 蓝 指 示 液 。 6ml 
硫酸 猎 2g 水 1000ml 


磷酸 氧 二 钾 0. 6g 

(2) 制 法 ” 除 指示 液 外 ， 将 上 述 成 分 溶解 ， 调 pH 值 使 灭 其 
后 为 6.8， 再 加 入 指示 液 。 分 装 小 管 中 ，121C 灭 菌 15 分 钟 。 

(3) 用 途 ”用 于 鉴别 细菌 能 否 利用 丙 二 酸 钠 作为 碳 源 而 
生长 繁殖 。 

方法 和 结果 观察 ， 取 斜面 或 肉 汤 培养 物 接 种 于 丙 二 酸 钠 
培养 基 内 ， 置 35C 培 养 48 小 时 。 于 24 小 时 和 48 小 时 后 各 
观察 1 次 结果 。 培 养 基 颜 色 由 绿色 变 成 蓝 色 为 阳性 反应 ; 无 
颜色 变化 ， 或 由 绿色 变 成 黄色 ， 则 为 阴性 反应 。 

12. 枸 橡 酸 盐 培 养 基 


《1) 成 分 
氯 化 钠 5g ” 枸 樟 酸 钠 (无 水 ) 2g 
硫酸 镁 0.2g 1.0%% 溴 麻 香 草 酚 蓝 指示 液 10ml 
磷酸 氢 二 钾 lg ”琼脂 14g 
磷酸 二 氧 铁 lg 水 1000ml 


(2) 制 法 ” 除 指 示 液 和 琼脂 外 ， 取 上 述 成 分 混合， 微 
温 使 溶解 ， 调 pH 值 使 灭 菌 后 为 6. 9 土 0. 1， 加 和 人 琼脂， 加 热 
溶 胀 ， 然 后 加 入 指示 液 ， 混 匀 ， 分 装 于 小 试管 中 ，121C 灭 
菌 15 分 钟 ， 制 成 斜面 。 

(3) 用 途 ”用 于 鉴别 细菌 能 否 利用 枸 橡 酸 盐 作 为 碳 源 和 
氮 源 而 生长 繁殖 。 

方法 和 结果 观察 : 取 可 疑 菌落 或 斜面 培养 物 ， 接 种 于 枸 
橡 酸 盐 培养 基 的 斜面 上 ， 一 般 培 养 48 一 72 小 时 ， 凡 能 在 培 
养 基 斜面 生长 出 菌落 ， 培 养 基 即 由 绿色 变 成 蓝 色 者 为 阳性 反 
应 ; 无 菌落 生长 ， 培 养 基 仍 绿色 者 为 阴性 反应 ， 阴 性 反应 者 
应 继续 培养 观察 至 7 天 。 

13. 硝酸 盐 肪 水 培养 基 

(1) 成 分 
蛋白 肪 10g 硝酸 钾 2g 
人 酵母 浸出 粉 3g 水 1000ml 

(2) 制 法 取 上 述 成 分 ， 加热 溶解 ， 调 pH 值 使 灭 菌 后 
为 7. 3 十 0. 1， 分 装 于 小 试管 中 ，121C 灭 菌 15 分 钟 。 

(3) 用 途 ”用 于 鉴别 细菌 能 否 还 原 硝酸 盐 成 亚 硝 酸 盐 。 

方法 和 结果 观察 : 取 待 检 菌 培养 物 接种 于 硝酸 盐 腑 水 培 
养 基 中 ， 置 35 人 培养 24 小 时 。 将 下 列 甲 液 和 乙 液 于 用 前 等 
量 混合 ， 每 个 培养 物 加 混合 物 0.1ml， 产 生 红 色 为 阳性 反 
应 ， 不 产生 红色 为 阴性 反应 。 

甲 液 : 称 取 a- 禁 胺 5g， 溶 解 于 5mol/L 醋酸 1000ml 中 。 

乙 液 : 称 取 磺 胺 酸 ( 对 氨基 葵 磺 酸 )8g， 溶 解 于 5mol/L 
醋酸 1000ml 中 。 


* 289 。 


3701 生物 制品 国家 标准 物质 目录 
14. 石 苞 牛 奶 培养 基 
(1) 成 分 
脱脂 奶粉 10g 
10% 石 蔓 溶 液 0. 65ml 
(2) 制 法 ” 取 上 述 成 分 混 匀 后 ,分 装 于 小 试管 中 ，116%C 
灭 菌 10 分 钟 。 
(3) 用 途 ”用 于 检查 细菌 对 牛奶 的 凝固 和 发 酵 作用 。 
15. 半 固 体 营 养 琼脂 培养 基 


水 100ml 


(1) 成 分 
蛋白 腑 10g 琼脂 4g 
牛肉 浸出 粉 3g 水 1000mj 
氯 化 钠 5g 
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(2) 制 法 ” 除 琼 脂 外 ， 取 上 述 成 分 ， 混合， 微 温 使 溶解 ， 
调 pH 值 使 灭 菌 后 为 7. 2 土 0.2， 再 加 入 琼脂 ， 加 热 溶 胀 ， 分 
装 于 小 管 中 ，121C 灭 菌 15 分 钟 后 ， 直 立 放置 。 待 凝固 后 
备用 。 

(3) 用 途 ”用 于 观察 细菌 的 动力 ， 也 可 用 于 一 般 菌 种 的 
保存 。 

细菌 动力 检查 : 取 疑 似 菌 斜面 培养 物 穿刺 接种 于 半 固 体 
营养 琼脂 培养 基 中 ， 置 35 它 培养 24 小 时 ， 细 菌 沿 穿刺 外 周 
扩散 生长 ， 为 动力 阳性 ;否则 为 阴性 。 阴 性 者 ， 应 再 继续 培 
养 观察 2 一 3 天 。 
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名 称 用 途 名 称 用 途 
卡介苗 纯 蛋 白 衍生 物 标准 品 人 效力 测定 B 型 肉 毒 抗 毒 素 标准 品 抗体 效 价 测定 
结核 菌 素 纯 蛋 白 衍生 物 标准 品 效力 测定 E 型 肉 毒 抗 毒素 标准 品 抗体 效 价 测定 
细菌 浊 度 标准 品 菌 浓度 测定 F 型 肉 毒 抗 毒素 标准 品 抗体 效 价 测 定 
卡介苗 菌 浓度 参考 品 菌 浓度 测定 气 性 坏 着 ( 威 士 ) 抗 毒 泰 标准 品 抗体 效 价 测定 
mp 菌 浓度 测定 气 性 坏 这 (水 肿 ) 抗 毒素 标准 品 抗体 效 价 测定 
浓度 参考 品 
白 瞧 类 毒素 标准 品 效 价 测定 气 性 坏 着 ( 深 组 织 ) 抗 毒素 标准 品 抗体 效 价 测定 
破 伤风 类 毒素 标准 品 抗体 效 价 测定 
百日咳 疫苗 标准 品 效 价 测定 抗 眼镜 蛇毒 血清 标准 品 抗体 效 价 测定 
伤寒 Vi 多 糖 含 量 测定 参考 品 含量 测定 抗 五 步 蛇毒 血清 标准 品 抗体 效 价 测 定 
TITETTETTED 训 体 交 价 证 
狂犬 病 疫 菌 标准 品 抗 银 环 蛇毒 血清 标准 品 抗体 效 价 测定 
乙 型 脑 炎 灭 活 疫苗 参考 品 冻 干 人 凝血 酶 活性 测定 标准 品 活性 测定 
乙 型 脑 炎 减 毒 活 疫苗 参考 品 人 涂 血 因子 用 活性 测定 标准 品 活性 测定 
人 浅 血 因子 卫 、 刀 、 玉 和 区 活性 测定 标 
消 体 灰质 炎 减 毒 活 疫苗 ( 工 型 ) 参 考 品 le 活性 测定 
消 赃 灰质 炎 减 毒 活 疫苗 ( 卫 型 ) 参 考 品 重组 人 白细胞 介 素 -2 活性 测定 标准 品 活性 测定 
消 髓 灰质 炎 减 毒 活 疫苗 (三 型 ) 参 考 品 重组 人 干扰 素 alb 活性 测定 标准 品 活性 测定 
麻疹 减 毒 活 疫苗 参考 品 重组 人 表皮 生长 因子 活性 测定 标准 品 活性 测定 
风疹 碱 毒 活 疫苗 参考 品 病毒 滴定 活性 测定 
ET 二 人 
抗 -HBs 国家 标准 品 (血浆 ) 抗体 效 价 测定 En 活性 测定 
抗 -HBs 国家 标准 品 ( 人 免疫 球 蛋 白 ) 抗体 效 价 测定 重组 牛 碱 性 成 纤维 细胞 生长 因子 标准 品 活性 测定 
狂犬 病人 免疫 球 蛋 白 标 准 品 抗体 效 价 测定 重组 人 干扰 素 a2a 活性 测定 标准 品 活性 测定 
白喉 抗体 国家 标准 品 (人 免疫 球 蛋 白 ) 抗体 效 价 测定 重组 人 促 红 素 活性 测定 标准 品 活性 测定 
人 破 伤风 免疫 球 蛋 白 国家 标准 品 抗体 效 价 测定 重组 人 干扰 素 a2b 活性 测定 标准 品 活性 测定 
破 伤风 抗 毒素 国家 标准 品 抗体 效 价 测定 蛋白 质 含量 测定 标准 品 ( 人 白 蛋 白 ) 蛋白 质 含量 测定 
人 型 内 毒 杭 毒素 标准 名 PKA 含量 测定 
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大 肠 杆菌 菌 体 蛋白 含量 测定 参考 品 菌 体 蛋白 残留 量 测定 
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续 表 


乙 型 肝炎 病毒 表面 抗原 (HBsAg) 参 考 品 试剂 盒 质 量 控制 


Vero 细胞 DNA 含量 测定 标准 品 ( 限 杂 交 DNA 残留 量 测定 
法 ) (疫苗 》 
CHO 细胞 DNA 含量 测定 标准 品 DNA 残留 量 测定 


丙 型 肝炎 抗体 诊断 试剂 参考 品 试剂 盒 质量 控制 


艾滋 病 抗 体 诊断 试剂 (EIA) 参 考 品 试剂 盒 质量 控制 


大 肠 杆菌 DNA 含量 测定 标准 品 


抗 A 抗 B 血 型 定型 试剂 ( 单 克隆 抗体 ) 参 
考 品 


8000 
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试 药 系 指 在 本 版 药典 中 供 各 项 试验 用 的 试剂 ， 但 不 包括 
各 种 色谱 用 的 吸附 剂 、 载 体 与 填充 剂 。 除 生化 试剂 与 指示 剂 
外 ， 一 般 常用 的 化 学 试剂 分 为 基准 试剂 、 优 级 纯 、 分 析 纯 与 
化 学 纯 四 个 等 级 ， 选 用 时 可 参考 下 列 原则 : 

(1) 标 定 滴定 液 用 基准 试剂 ; 

〈2) 制 备 滴定 液 可 采用 分 析 纯 或 化 学 纯 试 剂 ， 但 不 经 标 
定 直接 按 称 重 计算 浓度 者 ， 则 应 采用 基准 试剂 ; 

〈3) 制 备 杂质 限度 检查 用 的 标准 溶液 ， 采 用 优 级 纯 或 分 
析 纯 试剂 ; 

(4) 制 备 试 液 与 缓冲 液 等 可 采用 分 析 纯 或 化 学 纯 试剂 。 

一 水 合 碳酸 钠 Sodium Carbonate Monohydrate 

[NazCO » HO=124. 00] 

本 品 为 白色 斜 方 晶 体 ; 有 引 湿性 ， 加 热 至 100 忆 失 水 。 
在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 不 溶 。 

一 氢化 铝 Lead Monoxide 

[PbO 王 223. 20] 

本 品 为 黄色 至 橙黄 色 粉 末 或 结晶 ; 加 热 至 300 一 500TC 
时 变 为 四 氧化 三 铅 ， 温 度 再 升 高 时 又 变 为 一 氧化 铅 。 在 热 的 
氢 氧 化 钠 深 液 、 醋 酸 或 稀 硝 酸 中 溶解 。 

一 毛 化 碳 

CICl= 162. 36) 

本 品 为 棕 红色 油状 液体 或 暗 红色 结晶 ; 具 强 烈 刺 激 性 ， 
有 和 握 和 砚 的 臭 气 ; 有 腐蚀 性 和 氧化 性 。 

乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 ” ”Disodium Ethylenediaminetetraacetate 

{Cio His Ns Nas Os * 2H2 O= 372, 24] 

本 品 为 白色 结晶 性 粉末 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 中 极 微 
溶解 。 


lodine Monochiloride 


DNA 残留 量 测定 | 梅毒 诊断 试剂 参考 品 (非特 异性 ) 试剂 盒 质 量 控制 
试剂 盒 质 量 控制 梅毒 诊断 试剂 参考 品 ( 特 异性 ) 试剂 盒 质 量 控制 


试剂 与 标准 物质 


乙 二 醇 甲 栈 Ethylene Glycol Monoethyl Ether 

[Cs Hs O; 一 76. 10) 

本 品 为 无 色 液体 。 有 愉快 气味 ， 有 毒 。 与 水 、 醇 、 醚 、 
甘油 、 丙 酮 和 二 甲 基 甲 酰胺 能 混合 。 沸 点 为 124. 3 。 

乙 氧 基 黄 吡 精 Ethoxychrysoidine Hydrochloride 

(Ci His N10 » HCl= 292.77] 

本 品 为 深 红 棕 色 或 黑 褐 色 粉 末 。 在 水 或 乙醇 中 溶解 。 

信 乙 基 顺 丁 烯 二 酰 亚 胺 _N-Ethylmajleimide 

[Ce H NO; = 125. 12] 

本 品 为 白色 结晶 。 在 乙醇 和 乙醚 中 易 溶 ， 在 水 中 微 溶 。 

乙 且 Acetonitrile 

[CHs:CN 王 41. 05] 

本 品 为 无 色 透 明 液体 ; 微 有 醚 样 臭 ; 易 燃 。 与 水 或 乙醇 
能 任意 混合 。 

乙酰 丙酮 ”Acetylacetone 

[CHi;COCH; COCH,; = 100. 12) 

本 品 为 无 色 或 淡 黄 色 液 体 ; 微 有 丙酮 和 醋酸 的 臭 气 ; 易 
燃 。 与 水 、 乙 醇 、 乙 醚 或 三 氯 甲 烷 能 任意 混合 。 

乙酰 苯胺 Acetanilide 

{Cs Hs NO= 135. 16] 

本 品 为 有 光泽 的 鳞片 结晶 ， 有 时 成 白色 粉末 。 微 有 灼 烧 
味 。 约 在 95 挥 发 。 在 乙醇 、 三 氯 甲烷 、 乙 醚 、 丙 酮 和 热 
水 中 易 溶 ， 在 水 中 微 溶 ， 在 石油 醚 中 几乎 不 溶 。 

乙酰 毛 ”Acetyl Chloride 

[CH;sCOCl=78. 50) 

本 品 为 无 色 液体 ;， 有 刺激 性 自 ;， 能 发 烟 ， 易 燃 ; 对 皮肤 
及 黏膜 有 强 刺 激 性 ; 遇 水 或 乙醇 引起 剧烈 分 解 。 在 三 毛 甲 
烷 、 乙 醚 、 葵 、 石 油 醚 或 冰 醋 酸 中 溶解 。 

人 -乙酰 -L- 酷 氨 酸 乙 酯 。”N-Acetyl-L-Tyrosine Ethyl Es- 


ter 


* 291 。 
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[Cs Hi NO, =251, 28] 

本 品 为 白色 粉末 。 生 化 试剂 ， 供 廉 蛋 白 酶 效 价 测定 用 。 

乙酸 乙 酯 “Ethyl Acetate 

[CH:sCOOC;, Hs = 88. 11) 

本 品 为 无 色 透 明 液 体 。 与 丙酮 、 三 氯 甲 烷 或 乙醚 能 任意 
混合 ， 在 水 中 溶解 。 

乙酸 丁 酯 ”Butyl Acetate 

[CH:COO(CH;, ); CH; 一 116. 16) 

本 品 为 无 色 透明 液体 。 与 乙醇 或 乙酸 能 任意 混合 ， 在 水 
中 不 溶 。 

乙酸 甲 酯 ”Methy] Acetate 

CCH: COOCH; =74. 08] 

本 品 为 无 色 透 明 液 体 。 与 水、 乙醇 或 乙醚 能 任意 混合 。 

乙酸 成 酯 Amy] Acetate 

[CCH:sCOOC: Hi = 130. 19) 

本 品 为 无 色 透 明 液 体 ， 有 水 果 香 味 ; 易 燃 。 与 乙醇 或 乙 
醚 能 任意 混合 ， 在 水 中 微 溶 。 

乙酸 异 丁 酯 ”Isobutyl Acetate 

[CH3COOCH:CH(CH;);:=116. 16) 

本 品 为 无 色 液体 ; 易 燃 。 与 乙醇 或 乙醚 能 任意 混合 ， 在 
水 中 不 溶 。 

乙酸 异 成 酯 

CCH:s:COOCH;:CH;: CH(CH; );, =130. 19) 

本 品 为 无 色 透 明 液 体 ， 有 香 芍 样 特 臭 。 与 乙酸 乙 酯 、 乙 
醇 、 戊 醇 、 乙 醚 、 苯 或 二 硫化 碳 能 任意 混合 ， 在 水 中 极 微 
溶解 。 

乙醇 ”Ethanol 

CC: HsOH=46. 07) 

本 品 为 无 色 透 明 液 体 ; 易 挥 发 ， 易 燃 。 与 水 、 乙 醚 或 葵 
能 任意 混合 。 

乙醚 Ether 

[Cs Hi OC Hs 一 74. 12) 

本 品 为 无 色 透明 液体 ， 具有 麻 而 甜 涩 的 刺激 味 ， 易 挥 
发 ， 易 燃 ; 有 麻醉 性 ， 遇 光 或 久 置 空气 中 可 被 氧化 成 过 氧化 
物 。 沸 点 为 34.6'C 。 

乙醚 ”Acetaldehyde 

[CHsCHO= 44. 05) 

本 品 为 无 色 液体 有 窒息 性 臭 ; 易 挥发 ; 易 燃 ; 易 氧 化 
成 醋酸 ;， 久 贮 可 聚合 使 液体 产生 浑浊 或 沉淀 现象 。 与 水 、 乙 
醇 、 三 毛 甲 烷 或 乙醚 能 任意 混合 。 

二 乙 胺 Diethylamine 

(CC Hs): NH=73. 14) 

本 品 为 无 色 液体 ; 有 氨 样 特 臭 ， 强 碱 性 ; 具 腐 蚀 性 ; 易 
挥发 、 易 燃 。 与 水 或 乙醇 能 任意 混合 。 

二 乙 基 二 硫 代 氨基 甲酸 钠 Sodium Diethyldithiocar- 
bamate . 


CCC Hs ):NCS: Na « 3H;O=225. 31) 


lsoamyl] Acetate 
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本 品 为 白色 结晶 ;溶液 呈 碱 性 并 逐渐 分 解 ， 遇 酸 能 分 离 
出 二 硫化 碳 而 使 溶液 浑浊 。 在 水 中 易 洲 ， 在 乙醇 中 溶解 。 

二 乙 基 二 硫 代 氨基 甲酸 银 Silver Diethyldithiocarbamate 

[CCCs Hs ): NCS, Ag 一 256. 14) 

本 品 为 淡 黄 色 结 晶 。 在 吡啶 中 易 溶 ， 在 三 氯 甲 烷 中 溶 
解 ， 在 水 、 乙 醇 、 丙 酮 或 茶 中 不 溶 。 

二 困 茶 Xylene 

[Ce Hs (CH ); = 106. 17) 

本 品 为 无 色 透 明 液体 ;为 邻 、 间 、 对 三 种 异 构 体 的 混合 
物 ; 具 特 臭 ; 易 燃 。 与 乙醇 、 三 毛 甲 烷 或 乙醚 能 任意 混合 ， 
在 水 中 不 溶 。 沸 程 为 137~140C 。 

二 甲苯 蓝 FF Xylene Cyanol Blue FF 

(Czs Hzr N; NaOiS = 538. 62] 

本 品 为 棕色 或 蓝 黑色 粉末 。 在 乙醇 中 易 溶 ， 在 水 中 
溶解 。 

二 甲 基 乙酰 胺 ”Dimethylacetamide 

[Cs Hs NO 一 87. 12] 

本 品 为 无 色 或 近似 无 色 潜 明 液 体 。 与 水 和 和 多数 有 机 溶剂 
能 任意 混合 。 

二 甲 基 甲 酰胺 ”Dimethylformamide 

CHCON(CH;);,=73.09) 

本 品 为 无 色 液 体 ; 微 有 和 氨 自 。 与 水 、 乙 醉 、 三 氰 甲烷 或 
乙醚 能 任意 混合 。 

二 甲 基 亚 砚 Dimethylsulfoxide 

[CCHa ) :SO 一 78. 14) 

本 品 为 无 色 黏 稠 液体 ， 微 有 苦味 ;有 强 引 湿性 。 在 室温 下 遇 
毛 能 发 生猛 烈 反 应 。 在 水 、 乙 醇 、 丙 酮 、 三 氯 甲 烷 、 乙 醚 或 葵 中 
溶解 。 

二 甲 基 黄 ”Dimethyl Yellow 

[Cu His Ns 一 225. 29] 

本 品 为 金黄 色 结 晶 性 粉末。 在 乙醇 、 三 氧 甲 烷 、 乙 醚 、 
茶 、 石 油 醚 或 硫酸 中 溶解 ， 在 水 中 不 溶 。 

二 甲 酚 栓 ”Xvylenol Orange 

[Ca Hzs Ns Nas O13S=760. 59] 

本 品 为 红 棕色 结晶 性 粉末 ; 易 潮解 。 在 水 中 易 溶 ， 在 乙 
醇 中 不 溶 。 

二 苯胺 ”Diphenylamine 

[(Cs Hs ): NH=169. 23) 

本 品 为 白色 结晶 ;有 芳香 臭 ; 遇 光 逐渐 变色 。 在 乙醚 、 
茶 、 冰 醋酸 或 二 硫化 碳 中 溶解 ， 在 水 中 不 溶 。 

二 葵 胺 -4- 磺 酸 钠 (二 茶 胺 磺 酸 钠 ) ”Sodium Diphenyla- 
mine-4-Sulfonate (Sodium Diphenylamine Sulfonate) 

(Ci Hio NNaO; S= 271. 27) 

本 品 为 白色 结晶 性 粉末 。 露 置 空气 中 变色 ,过 酸 变 蓝 。 
在 水 或 热 乙醇 中 溶解 ， 在 配 、 茶 、 甲 茶 或 二 硫化 碳 中 不 溶 。 

二 茶 借 肘 Diphenylcarbazide 

CCe Hs NHNHCONHNHCs Hs = 242. 28) 


亲 部 人头 
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本 品 为 白色 结晶 性 粉末 ; 在 空气 中 渐变 红色 。 在 热 乙 
醇 、 丙 酮 或 冰 醋 酸 中 溶解 ， 在 水 中 极 微 溶解 。 

2,6- 二 叔 丁 基 对 甲 酚 ”Ditertbutyl-p-Cresol 

[LC(CHs)3Cj:Ce Hz (CHs )OH= 220. 35] 

本 品 为 白色 或 浅黄 色 结 晶 。 在 醇 或 石油 醚 中 溶解 ， 在 水 
或 碱 溶液 中 不 溶 。 

二 盐酸 蔡 基 乙 二 胺 N-Naphthylethylenediamine Dihy- 
drochloride 

[Ciz His N;: * 2HCl=259., 18] 

本 品 为 白色 或 微 带 红色 的 结晶 。 在 热 水 、 乙 醇 或 稀 盐 酸 
中 易 溶 ， 在 水 、 无 水 乙醇 或 丙酮 中 微 溶 。 

二 盐酸 N,N- 二 甲 基 对 葵 二 胺 N,N-Dimethyl-p-Pheny- 
lenediamine Dihydrochloride 

[Cs Hiz N; »* 2HC1= 209. 12) 

本 品 为 白色 或 灰白 色 结 晶 性 粉末 ; 置 空气 中 色 渐 变 瞳 ， 
易 吸 湿 。 在 水 或 乙醇 中 溶解 。 

二 氧化 钛 Titanium Dioxide 

[TiO: =79. 88] 

本 品 为 白色 粉末 。 在 氢 氟 酸 或 热 浓 硫 酸 中 溶解 ， 在 水 、 
盐酸 、 硝 酸 或 稀 硫 酸 中 不 溶 。 

二 氧化 铅 Lead Dioxide 

[PbO;, = 239. 21) 

本 品 为 深 棕色 粉末 。 

二 氧化 硅 ”Silicon Dioxide 

{SiO;, = 60. 08] 

本 品 为 无 色 透明 结晶 或 无 定形 粉末 。 在 过 量 氢 氟 酸 中 溶 
在 水 或 酸 中 几乎 不 溶 。 

二 握 化 儿 ”Manganese Dioxide 

[MnO: = 86. 94] 

本 品 为 黑色 结晶 或 粉末 ; 与 有 机 物 或 其 他 还 原 性 物质 摩 
擦 或 共 热能 引起 燃烧 或 爆炸 。 在 水 、 硝 酸 或 冷 硫酸 中 不 溶 ， 
有 过 氧化 氧 或 草酸 存在 时 ， 在 硝酸 或 稀 硫 酸 中 溶解 。 

二 氟 六 环 Dioxane 

[Cs HsO,=88.11) 

本 品 为 无 色 液体 ， 有 了 醚 样 特 自 ， 易 燃 ; 易 吸收 氧 形成 过 
氧化 物 。 与 水 或 多 数 有 机 溶剂 能 任意 混合 沸 程 为 
100~103°C。 

2,3- 二 气 基 蔡 2,3-Diaminonaphthalene 

[Cio Ho Ns =158. 20) 

本 品 为 叶 状 结晶 。 在 乙醇 或 乙醚 中 溶解 。 

3,S$- 二 羟基 甲 茱 ”3,5-Dihydroxytoluene 

[CC Hs O; »* HO=142. 14) 

本 品 为 白色 结晶 ; 在 空气 中 易 氧 化 变 红色 ， 有 不 愉快 气 
味 ， 味 甜 。 在 水 或 乙醇 中 溶解 ; 在 茶 、 三 氯 甲 烷 或 二 硫化 碳 
中 微 溶 。 

1,3- 二 羟基 薰 (1,3- 葵 二 酚 ) 


村 


1, 3-Dihydroxynaphtha- 


lene 
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[Cio HsO; =160, 17) 

本 品 为 粉红 色 片 状 结晶 。 在 水 、 醇 和 醚 中 溶解。 

2,7- 二 羚 基 蔡 ”2,7-Dihydroxynaphthalene 

[Cio Hs OO, =160, 17) 

本 品 为 白色 针 状 或 片 状 结晶 。 溶 液 颜色 在 空气 中 迅速 变 
深 。 在 热 水 、 乙 醇 或 乙醚 中 溶解 ， 在 三 氰 甲烷 或 茶 中 微 溶 。 

二 硫化 碳 ”Carbon Disulfide 

[CS, 一 76. 14] 

本 品 为 无 色 透 明 液体 ; 纯 品 有 醚 臭 ， 一 般 商 品 有 恶臭 ; 
易 燃 ; 久 置 易 分 解 。 在 乙醇 或 乙醚 中 易 溶 ， 在 水 中 不 溶 。 能 
溶解 碘 、 溴 、 硫 、 脂 肪 、 橡 胶 等 。 沸 点 为 46. 5°C 。 

3,S- 二 硝 基 葵 甲酸 3,5-Dinitrobenzoic Acid 

[Cr Hi N; Os =212. 12) 

本 品 为 白色 或 淡 黄色 结晶 ;能 随 水 蒸气 挥发 。 在 乙醇 或 
冰 醋 酸 中 易 溶 ， 在 水 、 乙 本 、 茶 或 二 硫化 碳 中 微 溶 。 

2,4- 二 硝 基 荣 豚 2,4-Dinitrophenylhydrazine 

[Cs Ho NsO, = 198.14) 

本 品 为 红色 结晶 性 粉末 ; 在 酸性 溶液 中 稳定 ， 在 碱 性 溶 
液 中 不 稳定 。 在 热 乙 醇 、 乙 酸 乙 酯 、 茶 胺 或 稀 无 机 酸 中 溶 
解 ， 在 水 或 乙醇 中 微 溶 。 

2,4- 二 确 基 蔡 胺 ”2,4-Dinitroaniline 

[Ce Hs NiO, =183. 12) 

本 品 为 黄色 或 黄 绿色 结晶 。 在 三 氯 甲烷 或 乙醚 中 溶解 ， 
在 乙醇 中 微 溶 ， 在 水 中 不 溶 。 

2,4- 二 硝 基 葵 酚 2,4-Dinitrophenol 

[Ce Hs N; O; =184. 11) 

本 品 为 黄色 斜 方 结晶 ; 加热 易 升 华 。 在 乙醇 、 乙 醚 、 
氯 甲 烷 或 葵 中 溶解 ! 在 冷水 中 极 微 溶解 。 

2 ,4- 二 硝 基 气 葵 2,4-Dinitrofluorobenzene 

[Ce Hs FNzO 王 186, 11) 

本 品 为 淡 黄 色 结 晶 或 油状 液体 。 久 置 遇 光 颜色 变 深 。 在 
乙醚 中 溶解 ， 在 水 中 不 溶 。 熔 点 为 267 。 

2,4- 二 硝 基 毛茶 2,4-Dinitrochlorobenzene 

CCe Hs CIN; O, = 202. 55) 

本 品 为 黄色 结晶 ， 遇 热 至 高 温 即 爆炸 。 在 热 乙醇 中 吻 
深 ， 在 乙醚 、 葵 或 二 硫化 碳 中 溶解 ， 在 水 中 不 溶 。 

二 氯 化 冬 “Mercuric Dichloride 

[HgCl: 一 271. 50) 

本 品 为 白色 结晶 或 结晶 性 粉末 ;常温 下 微量 挥发 ， 遇 光 
分 解 成 氧化 亚 汞 。 在 水 、 乙 醇 、 丙 酮 或 乙醚 中 溶解 。 

二 氯 化 氟 销 Zirconyl Dichloride 

[ZrOChb。8H:O 一 322. 25) 

本 品 为 白色 结晶 。 在 水 或 乙醇 中 易 溶 。 

二 毛 甲 烷 ”Dichloromethane 

[CH2Cl 一 84. 93] 

本 品 为 无 色 液 体 ; 有 醚 样 特 臭 。 与 乙醇 、 乙 醚 或 二 甲 基 
甲 酰 胺 能 均匀 混合 ， 在 水 中 略 深 。 沸 程 为 40~41%C 。 


lul 
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二 毛 通 酚 钠 2,6-Dichloroindophenol Sodium 

[Ci HeClNNaO:，。2H:O 一 326. 11) 

本 品 为 草绿 色 荧 光 结 晶 或 深 绿色 粉末 。 在 水 或 乙醇 中 易 
溶 ， 在 三 握 甲 烷 或 乙醚 中 不 溶 。 

十 二 烷 基 硫酸 钠 ”Sodium Laurylsulfate 

[CH;: (CH; )1o CH; OSO: Na 一 288. 38] 

本 品 为 白色 或 淡 黄 色 结 晶 或 粉末 ; 有 特 臭 ; 在 湿热 空气 
中 分 解 ; 本 品 为 含 85% 的 十 二 烷 基 硫酸 钠 与 其 他 同系 的 烷 
基 硫 酸 钠 的 混合 物 。 在 水 中 易 溶 ， 其 10% 水 溶液 在 低温 时 
不 透明 ， 在 热 乙醇 中 溶解 。 

十 四 烷 酸 异 丙 本 ”Isopropyl Myristate 

[Ci Hss O; = 270. 46) 

本 品 为 无 色 液体 。 溶 于 乙醇 、 乙 栈 、 丙 酮 、 三 毛 甲 烷 或 
甲 茶 , 不 溶 于 水 、 甘 油 或 丙二醇 。 约 208 信 分解 。 

2,3- 丁 二 酮 2,3-Butanedione 

[Cs He O: 一 86. 09) 

本 品 为 黄 绿 色 液 体 ;， 有 特 臭 。 与 乙醇 或 乙醚 能 混 匀 ;在 
水 中 溶解 。 

丁 二 酮 且 Dimethylglyoxime 

CCHs: CCNOH)ICCNOHDICHs: 王 116. 12) 

本 品 为 白色 粉 未 。 在 乙醇 或 乙醚 中 溶解 ， 在 水 中 不 溶 。 

丁 酮 Butanone 

CCHs COC; Hs =72. 11) 

本 品 为 无 色 液体 ; 易 挥 发 ， 易 燃 ; 与 水 能 共 沸 ; 对 鼻 、 
眼 黏膜 有 强烈 的 刺激 性 。 与 乙醇 或 乙醚 能 任意 混合 。 

丁 醇 ( 正 丁 醇 ) ”Butanol(n-Butanol) 

(CH; (CH;); OH=74. 12) 

本 品 为 无 色 透 明 液 体 ;， 有 特 臭 ， 易 燃 ; 具 强 折光 性 。 与 乙 
醇 、 乙 醚 或 葵 能 任意 混合 ， 在 水 中 溶解 。 沸 程 为 117 一 118C 。 

儿 茶 柄 ”Catechol 

[Ce He O;=110. 11) 

本 品 为 无 色 或 淡 灰 色 结 晶 或 结晶 性 粉末 ; 能 随 水 蒸气 挥 
发 。 在 水 、 乙 醇 或 茜 中 易 溶 。 

儿 茶 酚 紫 ”Catechol Violet 

[CC Hi O1 S= 386. 38) 

本 品 为 红 棕色 结晶 性 粉末 ， 带 金属 光泽 。 在 水 或 乙醇 中 
易 溶 。 

三 乙 二 胺 Triethylenediamine 

[Ce His N; » 6H;O=220. 27] 

本 品 为 白色 或 微 黄色 结晶 ; 有 特 自 ;有 引 湿 性 。 在 水 、 
甲醇 或 乙醇 中 易 溶 。 

三 乙 胺 ”Triethylamine 

[CC Hs)s N=101. 19) 

本 品 为 无 色 液体 ， 有 强烈 氨 臭 。 与 乙醇 或 乙醚 能 任意 混 
合 ， 在 水 申 微 溶 。 沸 点 为 89. 5'C。 

三 乙醇 胺 ”Triethanolamine 

(N(CH;,CH; OH);, =149. 19) 
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本 品 为 无 色 或 淡 黄 色 黏 稠 状 液体 ; 久 置 色 变 神 ， 露 置 空 
气 中 能 吸收 水 分 和 二 氧化 碳 ; 呈 强 碱 性 。 与 水 或 乙醇 能 任意 
混合 。 

三 甲 基 戊 烷 ( 异 辛 烷 )} 

[(CHs)3CCH,; CH(CH;),=114. 23) 

本 品 为 无 色 透 明 液体 ;与 空气 能 形成 爆炸 性 的 混合 物 ; 
易 燃 。 在 丙酮 、 三 氯 甲 烷 、 乙 醚 或 茶 中 溶解 ， 在 水 中 不 洲 。 
沸点 为 99. 2 。 

三 毛 醋 酸 

{CFsCOOH=114. 02] 

本 品 为 无 色 发 烟 液 体 ; 有 了 吸湿 性 ， 有 强 腐蚀 性 。 在 水 、 
乙醇 、 丙 酮 或 乙醚 中 易 深 。 

三 氧化 二 砷 ”Arsenic Trioxide 

[As:O: 一 197. 84) 

本 品 为 白色 结晶 性 粉末 ; 无 臭 ， 无 味 ; 徐徐 加 热能 升华 
而 不 分 解 。 在 沸水 、 氢 氧化 钠 或 碳酸 钠 溶液 中 溶解 ， 在 水 中 
微 溶 ， 在 乙醇 、 三 氯 甲烷 或 乙醚 中 几乎 不 溶 。 

三 氧化 铬 

KCrO: 一 99. 99] 

本 品 为 暗 红色 结晶 ;有 强 氧 化 性 与 腐蚀 性 ; 有 引 湿性 ; 
与 有 机 物 接触 能 引起 燃烧 。 在 水 中 易 溶 ， 在 硫酸 中 溶解 。 

三 羟 甲 基 氨 基 甲 烷 Trometamol 

[Ci Hi NOs =121. 14) 

本 品 为 白色 结晶 ; 具 强 碱 性 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醚 中 
不 溶 。 

三 硝 基 苯酚 Trinitrophenol 

[Ce Hs Ns3O; 一 229. 11) 

本 品 为 淡 黄 色 结 唱 ; 无 臭 ， 味 苦 ; 干燥 时 遇 强 热 或 挤 
击 、 摩 擦 易 发 生猛 烈 爆 炸 。 在 热 水 、 乙 醇 或 茶 中 溶解 。 

三 握 化 然 ”Titanium Trichloride 

CTiCl =154. 24] 

本 品 为 暗 红 紫色 结晶 ; 易 引 湿 ; 不 稳定 , 干燥 粉末 在 空 
气 中 易 引 火 ， 在 潮湿 空气 中 极 易 反应 很 快 解 离 。 在 醇 中 溶 
解 ， 在 醚 中 几乎 不 溶 。 

三 握 化 铁 ”Ferric Chloride 

CFeCls »« 6H; OQ= 270. 30] 

本 品 为 棕 黄色 或 橙黄 色 结 晶 形 块 状 物 ; 极 易 引 湿 。 在 
水 、 乙 醇 、 丙 酮 、 乙 醚 或 甘油 中 易 溶 。 

三 氯 化 铝 Aluminium Trichloride 

CAlCl =133. 34] 

本 品 为 白色 或 淡 黄 色 结 晶 或 结晶 性 粉末 ， 具 盐酸 的 特 
纂 ; 在 空气 中 发 烟 ;， 遇 水 发 热 甚至 爆炸 ;， 有 引 湿性 ; 有 腐蚀 
性 。 在 水 或 乙 酝 中 溶解 。 

三 氧化 匀 ”Antimony Trichloride 

[SbCl: = 228. 11) 

本 品 为 白色 结晶 ; 在 空气 中 发 烟 ; 有 引 湿性 ; 有 腐蚀 
性 。 在 乙醇 、 丙 酮 、 乙 醚 或 茜 中 溶解 。 在 水 中 溶解 并 分 解 为 


Trimethylpentane 


Trifluoroacetic Acid 


Chromium Trioxide 
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不 溶 的 氧 氧化 锁 。 

三 氧化 碘 Iodine Trichloride 

[ICl 一 233. 26] 

本 品 为 黄色 或 淡 棕 色 结 晶 ; 有 强 刺激 臭 ; 在 室温 中 能 挥 
发 ， 遇 水 易 分 解 ; 有 引 湿 性 ; 有 腐蚀 性 。 在 水 、 乙 醇 、 乙 醚 或 
茶 中 溶解 。 

三 氮 甲 烷 Chloroform 

CCHCls =119. 38) 

本 品 为 无 色 透 明 液 体 ; 质 重 ， 有 折光 性 ， 易 挥发 。 与 乙 
醇 、 乙 醚 、 茶 、 石 油 醋 能 任意 混合 ， 在 水 中 微 溶 。 

三 氛 酷 酸 ”Trichloroacetic Acid 

[CCls:COOH=163. 39) 

本 品 为 无 色 结 晶 ; 有 特 臭 ! 有 引 湿性 ; 有 腐蚀 性 ， 水溶 
液 呈 强 酸性 。 在 乙醇 或 乙醚 中 易 溶 ， 在 水 中 溶解 。 

干 酷 泰 Casein 

本 品 为 白色 无 定形 粉末 或 颗粒 ; 无 臭 ， 无 味 ; 有 引 湿 
性 。 溶 于 稀 碱 或 浓 酸 中 ， 不 溶 于 水 和 有 机 溶剂 。 

大 豆 木 瓜 蛋 白 消化 物 Papaic Digest of Soybean Meal 

本 品 是 从 未 熟 的 番 木 瓜 中 获得 ， 可 消化 蛋白 质 的 酶 。 为 
黄色 或 浅黄 色 粉 末 ， 在 水 中 溶解 。 

己 二 酸 聚 乙 二 蕉 酯 ”Polyethylene Glycol Adipate 

HOCCH; CH; OCO(CH; ):COO],H 

本 品 为 白色 粉末 或 结晶 。 在 三 毛 甲 烷 中 溶解 ， 在 水 、 乙 
醇 或 乙醚 中 不 溶 。 

己 烷 磺 酸 钠 Sodium Hexanesulfonate 

[Cs His NaOs S 一 188. 18] 

本 品 为 白色 粉末 。 在 水 中 溶解 。 

刃 天 青 Resazurin 

[Ci H;: NO, 一 229. 19] 

本 品 为 深 红色 结晶 ， 有 绿色 光泽 。 在 稀 氢 氧 化 钠 溶 液 中 
溶解 ， 在 乙醇 或 冰 醋 酸 中 微 溶 ， 在 水 或 乙醚 中 不 溶 。 

马 铃 暮 淀粉 ”Potato Starch 

[(Ce Hio Os ),] 

本 品 为 白色 无 定形 粉末 ; 无 臭 、 无 味 ; 有 强 引 湿性 。 在 
水 或 乙醇 中 不 溶 ;， 在 热 水 中 形成 微 带 蓝 色 的 溶胶 。 

无 水 乙醇 ”Ethanol，Absolute 

[Ca HsOH 一 46.07] 

本 品 为 无 色 透 明 液体 ;有 醇香 味 ; 易 燃 ; 有 引 湿性 ; 含 
水 不 得 过 0.3%。 与 水 、 丙 酮 或 乙醚 能 任意 混合 。 沸 点 
为 78.5'C。 

无 水 乙 本 E ”Diethyl Ether，Anhydrous 

[CC Hs ), 0=74. 12) 

参见 乙醚 项 ， 但 水 分 含量 较 少 。 

无 水 甲酸 Formic Acid，Anhydrous 

CHCOOH= 46. 03] 

本 品 为 无 色 透 明 液 体 ; 有 刺激 性 特 自 ; 有 强 腐 蚀 性 ， 呈 
强酸 性 。 含 HCOOH 不 少 于 98%。 与 水、 乙醇 或 乙 配 能 任 
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意 混合 。 

无 水 甲醇 ”Methanol，Anhydrous 

(CH; OH= 32. 04) 

本 品 为 无 色 透 明 液体 ; 易 挥 发 ;燃烧 时 无 烟 ， 有 蓝 色 火 
焰 ， 含 水 分 不 得 过 0.05% 。 与 水 、 乙 醇 或 乙醚 能 任意 混合 。 
沸点 为 64.7'C 。 

无 水 亚硫酸钠 ”Sodium Sulfite，Anhydrous 

[Naz SO, =126. 04) 

本 品 为 白色 细小 结晶 或 粉末 。 在 水 或 甘油 中 溶解 ， 在 乙 
醇 中 极 微 溶解 。 

无 水 吗啡 “Morphine，Anhydrous 

[CC HieNO3: 一 285. 34) 

本 品 为 斜 方 晶 型 短 柱状 棱 晶 〈 葵 甲 栈 中 结晶 ); 加 热 至 
254 仿 时 分 解 。 

无 水 吡啶 ”Pyridine，Anhydrous 

[Cs Hs N=79. 10) 

取 试 剂 吡啶 200ml， 加 葵 40ml， 混 合 后 在 砂 浴 上 加 热 蒸 
馏 ， 收 集 115 一 116 它 的 馅 出 物 ， 密 封 ， 备 用 。 

无 水 硫酸 钠 ”Sodium Sulfate，Anhydrous 

[CNa; SO, 一 142. 04] 

本 品 为 白色 结晶 性 粉末 ; 有 引 湿 性 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙 
醇 中 不 溶 。 

无 水 硫酸 铜 Cupric Sulfate,，Anhydrous 

[CuSO4 =159. 61) 

本 品 为 灰白 色 或 绿 白色 结晶 或 无 定形 粉末 ; 有 引 湿 性 。 
在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 中 几乎 不 溶 。 

无 水 毛 化 钙 Calcium Chloride，Anhydrous 

[CaCl: =110. 99) 

本 品 为 白色 颗粒 或 熔融 块 状 ; 有 强 引 湿性 。 在 水 或 乙醇 
中 易 溶 ， 溶 于 水 时 放出 大 量 热 。 

无 水 碳酸 钠 Sodium Carbonate，Anhydrous 

[NazCO: 一 105. 99] 

本 品 为 白色 粉末 或 颗粒 ; 在 空气 中 能 吸收 1 分 子 水 。 在 
水 中 溶解 ， 水 溶液 呈 强 碱 性 。 在 乙醇 中 不 溶 。 

无 水 碳酸 钊 ”Potassium Carbonate，Anhydrous 

{K; CO =138. 21) 

本 品 为 白色 结晶 或 粉末 ， 有 引 湿 性 。 在 水 中 溶解 ， 水 溶 
液 呈 强 碱 性 。 在 乙醇 中 不 溶 。 

无 水 醋酸 钠 ” Sodium Acetate，Anhydrous 

[NaCz H; O: = 82. 03] 

本 品 为 白色 粉末 ; 有 引 湿 性 。 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 
溶解 。 

无 水 磷酸 氢 二 钠 ” Disodium Hydrogen Phosphate，An- 
hydrous 

[Naz HPO, =141. 96] 

本 品 为 白色 结晶 性 粉末 ; 有 引 湿性 ， 久 置 空气 中 能 吸收 
2~7 分 子 结晶 水 。 在 水 中 易 深 ， 在 乙醇 中 不 溶 。 
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无 氨水 Purified Water，Ammonia Free 

取 纯 化 水 1000ml， 加 稀 硫酸 1ml 与 高 锰 酸 钾 试 液 1ml， 
蒸馏 ， 即 得 。 

[检查 ] 取 本 品 50ml， 加 碱 性 碘 化 冬 钾 试 液 1ml， 不 得 
显 色 。 

无 硝酸 盐 与 无 亚 硝 酸 盐 的 水 Water，Nitrate Free and 
Nitrite-Free 

取 无 氨水 或 去 离子 水 ， 即 得 。 

[检查 ] 取 本 品 ， 照 纯化 水 项 下 硝酸 盐 与 亚 硝 酸 盐 检 查 ， 
不 得 显 色 。 

无 所 硫酸 ”Sulfuric Acid，Nitrogen Free 

取 硫 酸 适 量 ， 置 瓷 蒸发 四 内 ， 在 砂 洽 上 加 热 至 出 现 三 氧化 
硫 蒸 气 〈 约 需 2 小 时 )， 再 继续 加 热 15 分 钟 ， 置 空 干燥 器 内 放 
冷 ， 即 得 。 

无 醇 三 握 甲 烷 Chloroform，Ethanol Free 

[CHCl =119. 38) 

取 三 毛 甲 烷 500ml， 用 水 洗涤 3 次 ， 每 次 50ml， 分 取 三 
氢 甲 煤层， 用 无 水 硫酸 钠 干 燥 12 小 时 以 上 ， 用 脱脂 棉 滤 过 ， 
蒸馏， 即 得 。 临 用 新 制 。 

无 醛 乙 醇 ”Ethanol，Aldehyde Free 

取 醋 酸 铝 2. 5g， 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 加 水 5ml 溶解 后 ， 
加 乙醇 1000ml， 摇 匀 ， 缓 缓 加 乙醇 制 氢 氧 化 钾 深 液 (1-5) 
25ml, 放置 1 小 时 ， 强 力 振 揪 后， 静 置 12 小 时 ， 倾 取 上 清 
液 ， 蒸 馅 即 得 。 

[检查 ] 取 本 品 25ml， 置 锥 形 瓶 中 ， 加 二 硝 基 茶 对 试 液 
75ml， 置 水 浴 上 加 热 回流 24 小 时 ， 蒸 去 乙醇 ， 加 2% (ml/ml) 
硫酸 溶液 200ml， 放 置 24 小 时 后 ， 应 无 结晶 析出 。 

五 气 化 二 胡 Vanadium Pentoxide 

[VzOs 王 181. 88) 

本 品 为 橙黄 色 结 晶 性 粉末 或 红 棕色 针 状 结晶 。 在 酸 或 碱 
溶液 中 溶解 ， 在 水 中 微 溶 ， 在 乙醇 中 不 溶 。 

五 氧化 二 碳 

{TOs 一 333. 81) 

本 品 为 白色 结晶 性 粉末 ; 遇 光 易 分 解 ， 有 引 湿性 。 在 水 
中 易 溶 而 形成 碘 酸 ， 在 无 水 乙醇 、 三 所 甲烷 、 乙 醚 或 二 硫化 
碳 中 不 溶 。 

五 氢化 二 砚 Phosphorus Pentoxide 

[P;O;s=14]1. 94) 

本 品 为 白色 粉末 ; 有 其 样 特 自 ; 有 腐蚀 性 ; 极 易 引 湿 。 

太 坦 黄 Titan Yellow 

[C2s Hi Ns Nas Os Ss 一 695.73] 

本 品 为 淡 黄色 或 棕色 粉末 。 在 水 、 乙 醇 、 硫 酸 或 氢气 化 
钠 溶液 中 溶解 。 

中 性 乙醇 ”Ethanol，Neutral 

取 乙 酿 ， 加 酚 歌 指示 液 2 一 3 滴 ， 用 和 氨 氧 化 钠 滴 定 液 
(0. 1jmol/L) 滴 定 至 显 粉 红色 ， 即 得 。 

中 性 红 Neutral Red 


Iodine Pentoxide 
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[C1s Hi Ns Cl=288. 78] 

本 品 为 深 绿色 或 棕 黑 色 粉 末 。 在 水 或 乙醇 中 溶解 。 

水 合 氨 醛 Chloral Hydrate 

{C: Ha Cl O: =165. 40) 

本 品 为 白色 结晶 ， 有 和 刺激 性 特 臭 ;对 皮肤 有 刺激 性 ; 露 
置 空气 中 逐渐 挥发 ， 放 置 时 间 稍 久 即 转变 为 黄色 。 在 乙醇 、 
三 握 甲 烷 或 乙醚 中 溶解 ， 在 水 中 溶解 并 解 离 。 

水 杨 酸 ”Salicylic Acid 

[Cr He O3=138.12] 

本 品 为 白色 结晶 或 粉末 ; 味 甜 后 变 辛辣 ; 见 光 渐 变色 ; 
76C 即 升华 。 在 乙醇 或 乙醚 中 溶解 ， 在 水 中 微 溶 。 

水 杨 酸 钠 ”Sodium Salicylate 

[Cr Hs NaO: =160. 10) 

本 品 为 白色 鳞片 或 粉末 ; 无 身 ; 久 置 光线 下 变 为 粉红 
色 。 在 水 或 甘油 中 易 深 ， 在 乙醇 中 溶解 ， 在 三 氯 甲烷 、 乙 醚 
或 茶 中 几乎 不 溶 。 

水 杨 醋 ”Salicylaldehyde 

[Ce H (OH)CHO= 122. 12) 

本 品 为 无 色 或 淡 褐 色 油 状 液体 ; 有 杏仁 味 。 在 乙醇 、 乙 
醚 或 葵 中 溶解 ， 在 水 中 微 溶 。 

牛肉 漫 出 粉 ”Beef Extract Powder 

本 品 为 米黄 色 粉 未 ， 具 吸湿 性 。 在 水 中 溶解 。 

牛肉 浸 裔 。 Beef Extract 

本 品 为 黄 褐色 至 深 褐色 高 状 物质 有 肉 香 样 特 自 ; 味 
酸 。 在 水 中 溶解 。 

[检查 ] 氧化 物 本 品 含 氯 化 物 以 NaCl 计算 ,不 得 过 
园 性 物 的 6%。 

硝酸 盐 ” 取 本 品 的 溶液 (1~>10)， 加 活性 炭 者 沸 脱 色 后 ， 
滤 过 ， 分 取 滤 液 1 滴 ， 加 入 二 葵 胺 的 硫酸 溶液 (1 一 100)3 滴 
中 ,不 得 显 蓝 色 。 

乙醇 中 不 溶 物 ” 取 本 品 的 溶液 (1 一 10)25ml， 加 乙醇 
50ml， 振 揪 混 合 后 ， 滤 过 ， 滤 酒 用 乙醇 溶液 (2 一 3) 洗 净 ， 在 
105C 干 燥 2 小 时 ， 遗 留 残 潭 不 得 过 固 性 物 的 10%。 

醇 溶性 氮 ， 取 乙醇 中 不 溶 物 项 下 得 到 的 滤液 测定 ， 含 氮 
量 不 得 少 于 醇 溶 物质 的 6% 。 

园 性 物 ” 取 本 品 的 溶液 (1 一 10)10ml， 加 洁净 砂粒 或 石棉 
混合 后 ， 在 105'C 干 燥 16 小 时 ， 遗 留 残渣 不 得 少 于 0. 75g。 

炽 灼 残 酒 ”不 得 过 固 性 物 的 30%( 通 则 0841) 。 

牛 血 红 蛋 白 Beef Hemoglobin 

本 品 为 深 棕 色 结 唱 或 结晶 性 粉末 。 在 水 或 稀 酸 中 溶解 。 

[检查 ] 纯度 ”用 醋酸 纤维 素 薄 膜 电 泳 后 ， 应 得 到 一 条 
电泳 区 带 。 

总 氮 量 ” 含 总 氮 量 不 得 少 于 16.0% (通则 0704 第 一 
法 )。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105C 干 燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 
得 过 10.5% (通则 0831) 。 

炽 灼 残 河 ”不 得 过 1.0%( 通 则 0841)。 
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和 牛 胆 盐 Ox Bile Salt 

本 品 为 白色 或 浅黄 色 粉 末 ， 味 苗 而 甜 ， 具 吸湿 性 。 在 水 
或 醇 中 易 溶 。 

牛 磺 胆 酸 钠 Sodium Taurocholate 

[Cze Hass NNaO; S= 537. 69) 

本 品 为 白色 结晶 ， 味 先 甜 而 后 苦 。 在 水 中 易 深 ， 在 乙醇 
中 溶解 。 

鸟 洛 托 品 

[Ce Hi Ns = 140. 19] 

本 品 为 白色 结晶 ;无 臭 。 在 水 、 乙 醇 或 三 氯 甲 烷 中 洲 
解 ， 在 乙醚 中 微 溶 。 

2,4,6,2 ,4 ,6'- 六 硝 基 二 苯胺 (二 苦味 酸 基 胺 ) 2,4， 
6,2',4',6'-Hexanitrodiphenylamine 

[Ciz Hs N; O1, = 439. 22] 

本 品 为 黄色 结晶 ;受热 或 强烈 撞击 能 引起 强烈 爆炸 。 在 
硝酸 中 溶解 ， 在 丙酮 中 微 溶 ， 在 水 、 乙 醇 、 乙 醚 或 三 氯 甲 烷 
中 不 溶 。 

双环 己 酮 草 酰 二 脓 ”Bis(cyclohexanone) oxalyldihydra- 
zone 

[Ci Hzz Ns O; =278. 36] 

本 品 为 白色 结晶 。 在 热 甲 醇 或 乙醇 中 溶解 ， 在 水 中 
不 溶 。 

孔雀 绿 “Malachite Green 

C2Cs Hzs N，.。 3C, Hs O, 一 929. 04] 

本 品 为 绿色 片 状 结晶 ; 带 金属 光泽 。 在 热 水 或 乙醇 中 易 
溶 ， 在 水 中 极 微 溶解 。 

巴 比 有 要。 Barbital 

CCs Hi N; O; = 184. 19) 

本 品 为 白色 结晶 或 粉末 ， 味 微 苦 。 在 热 水 、 乙 醇 、 乙 醚 
或 碱 性 洲 液 中 溶解 。 

巴 比 妥 钠 。 Barbital Sodium 

[Cs Hi N,; NaO; 一 206. 18] 

本 品 为 白色 结晶 或 粉末 ;， 味 苦 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 中 
微 溶 ， 在 乙醚 中 不 溶 。 

双 硫 脏 〈 二 苯 硫 代 借 肝 逐 ) 

[Cs Hiz Ns S= 256. 33) 

本 品 为 蓝 黑 色 结 晶 性 粉末 。 在 三 毛 甲 烷 或 四 氯 化 碳 中 溶 
解 ， 在 水 中 不 溶 。 

玉米 淀粉 ”Maize Starch 

本 品 以 玉米 为 原料 经 湿 磨 法 加 工 制 成 白色 略 带 浅黄 色 粉 
末 ， 具 有 光泽。 白玉 米 淀 粉 洁白 有 光泽 ， 黄 玉米 淀粉 白色 略 
带 微 黄 色 阴 影 。 在 冷水 、 乙 醇 中 不 溶 。 

正 十 四 烷 

CCHs (CH;)1: CH =198. 39] 

本 品 为 无 色 透 明 液体 。 与 乙醇 或 乙醚 能 任意 混合 ， 在 水 
中 不 溶 。 

正 丁 醇 


Urotropine 


Dithizone 


n-Tetradecane 


见 丁 醇 。 
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正己 烷 

[Ce Hi 一 86. 18) 

本 品 为 无 色 透 明 液体 ; 徽 有 特 臭 ; 极 易 挥发 ;对 呼吸 道 
有 刺激 性 。 与 乙醇 或 乙醚 能 任意 混合 ， 在 水 中 不 溶 。 沸 点 
为 69°C。 

正 丙 醇 ” 见 丙 醇 。 

正成 醇 ” 见 戊 醇 。 

正 辛 胺 

CCH; (CH;); NH;,=129. 24) 

本 品 为 无 色 液体 。 有 和 氮 样 臭 。 在 乙醇 或 乙酸 中 易 深 ， 在 
水 中 微 溶 。 

正 辛 醇 

(Cs Hi OH= 130. 23] 

本 品 为 无 色 透 明 液体 ， 有 特殊 芳香 臭 。 与 乙醇 、 乙 醚 或 
三 握 甲 烷 能 任意 混合 ， 在 水 中 不 溶 。 沸 程 为 194 一 195'C 。 

正 庚 烷 ” 见 庚 烷 。 

去 氧 胆 酸 钠 ”Sodium Deoxycholate 

[Cos Hss NaO, 一 414. 56] 

本 品 为 白色 结晶 性 粉末 ， 味 苦 。 易 溶 于 水 ， 微 溶 于 醇 ， 
不 溶 于 醚 。 

甘油 Glycerin 

[Cs Hs Os 一 92. 09] 

本 品 为 无 色 澄 明 黏 稠 状 液体 ;无 臭 ; 味 甜 ， 有 引 湿性 。 
与 水 或 乙醇 能 任意 混合 。 

甘氨酸 ”Glycine 

[C;: Hs NO;, =75. 07) 

本 品 为 白色 结晶 性 粉末 。 在 水 与 吡啶 中 溶解 ， 在 乙醇 中 
微 溶 ， 在 乙 配 中 几乎 不 溶 。 

甘露 醇 ”Mannitol 

[Ce His Os 一 182. 17) 

本 品 为 白色 结晶 ;无 臭 ， 味 甜 。 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 
略 溶 ， 在 乙醚 中 几乎 不 溶 。 

可 溶性 淀粉 ”Soluble Starch 

本 品 为 白色 粉末 ， 无 臭 ， 无 味 。 在 沸水 中 溶解 ， 在 水 、 
乙醇 或 乙醚 中 不 溶 。 

两 二 酸 ”Malonic Acid 

[Ca HOs 一 104. 06] 

本 品 为 白色 透明 结晶 ; 有 强 刺 激 性 。 在 水 、 甲 醇 、 乙 
醇 、 乙 醚 或 吡啶 中 溶解 。 

丙二醇 ”Propylene Glycol 

[Ca HasO: 一 76. 10] 

本 品 为 无 色 黏稠 状 液体 ; 味 微 辛辣 。 与 水 、 丙 酮 或 三 氛 
甲烷 能 任意 混合 。 

丙烯 酰胺 Acrylamide 

[Cs Hs NO 一 71. 08) 

本 品 为 白色 薄片 状 结晶 。 在 水 、 乙 醇 、 乙 配 、 丙 酮 或 三 
毛 甲 烷 中 溶解 ， 在 甲苯 中 微 深 ， 在 苯 及 正 庚 烷 中 不 党。 
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n-Hexane 


n-Octylamine 


n-Octanol 
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再 酮 Acetone 

[CHs COCH; = 58. 08) 

本 品 为 无 色 透 明 液体 ; 有 特 臭 ; 易 挥 发 ; 易 燃 。 在 水 或 
乙醇 中 溶解 。 

再 醉 { 正 再 醇 } 

CCH:CHsCH:OH 王 60. 10) 

本 品 为 无 色 透 明 液体 ; 易 燃 。 与 水 、 乙 醇 或 乙醚 能 任意 
混合 。 沸 点 为 97. 2'C。 

石油 配 ”Petroleum Ether 

本 品 为 无 色 透 明 液 体 ; 有 特 臭 ; 易 燃 ; 低 沸点 规格 品 极 
易 挥发 。 与 无 水 乙醇 、 乙 醚 或 茶 能 任意 混合 ， 在 水 中 不 溶 。 
沸 程 为 30 一 60C; 60~90Ci 90~120C。 

石 蓝 Litmus 

本 品 为 蓝 色 粉末 或 块 状 。 在 水 或 乙醇 中 能 部 分 溶解 。 

成 二 本 ”Glutaradehyde 

[Cs Hs O; =100. 12) 

本 品 为 无 色 透 明 油状 液体 ， 在 水 、 乙 醇 或 乙醚 中 易 溶 。 

成 烷 磺 酸 钠 。 Sodium Pentanesulfonate 

[Cs Hi NaOsS。， H;O= 192. 21) 

本 品 为 白色 结晶 。 在 水 中 溶解 。 

戊 醇 ( 正 戊 醇 ) 

[Cs Hi O= 88. 15) 

本 品 为 无 色 透 明 液体 ， 有 刺激 性 特 臭 。 其 蒸气 与 空气 能 
形成 爆炸 性 的 混合 物 。 与 乙醇 或 乙醚 能 任意 混合 ， 在 水 中 微 
溶 。 沸 点 为 138.1C 。 

甲苯 Toluene 

[Ce Hs CH = 92. 14) 

本 品 为 无 色 透明 液体 ; 有 茶 样 特 臭 ， 易 燃 。 与 乙醇 或 乙 
醚 能 任意 混合 。 沸 点 为 110. 6'C。 

甲 莱 胺 蓝 。 Toluidine Blue 

{Cs His CIN; S= 305. 83) 

本 品 为 深 绿色 粉 未 ， 上 其 有 古铜色 光泽 。 在 水 中 易 溶 ， 
在 乙醇 中 微 溶 ， 在 三 氰 甲烷 中 极 微 溶解 ; 在 乙醚 中 几乎 
不 溶 。 

甲 基 异 丁 基 酮 ( 甲 基 异 丁 酮 ) Methyl Isobutyl Ketone 

[CHsCOCH;:CH(CHs ); =100. 16) 

本 品 为 无 色 液 体 ; 易 燃 。 与 乙醇 、 乙 醚 或 葵 能 任意 混 
合 ， 在 水 中 微 溶 。 

甲 基 红 Methyl Red 

[Cu His NaO: 一 269. 30] 

本 品 为 紫红 色 结 晶 . 在 乙醇 或 醋酸 中 溶解 ， 在 水 中 
不 溶 。 

甲 基 橙 ”Methyl Orange 

[Cu Hi N: NaOs S= 327. 34) 

本 品 为 检 黄 色 结 唱 或 粉末 。 在 热 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 几 
乎 不 溶 。 

4- 甲 基 伞 形 柄 葡 糖 背 酸 


Propanol (n-Propanol) 


1-Pentanol(n-Pentanol) 


4-Methylumbelliferyl-8-D-Glu- 
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curonide, MUG 

[Cas Hie Os = 376. 3] 

本 品 为 白色 针 状 结晶 。 在 水 、 乙 醇 或 乙醚 中 溶解 。 在 稀 
氢 氧 化 钠 溶液 中 分 解 。 

甲 酚 红 Cresol Red 

(Cz His Os S= 382. 44] 

本 品 为 深 红色 、 红 棕色 或 深 绿色 粉末 。 在 乙醇 或 稀 毛 氧 
化 钠 溶液 中 易 溶 ， 在 水 中 微 溶 。 

甲 酰胺 ”Formamide 

[HCONH, = 45. 04) 

本 品 为 无 色 略 带 黏 性 的 液体 ; 微 具 氨 臭 ; 有 引 湿 性 ;有 
刺激 性 。 与 水 或 乙醇 能 任意 混合 。 

甲酸 Formic Acid 

CHCOOH= 46. 03] 

本 品 为 无 色 透 明 液 体 ， 有 刺激 性 特 臭 ; 对 皮肤 有 腐蚀 
性 。 含 HCOOH 不 少 于 85%。 与 水 、 乙 醇 、 乙 醚 或 甘油 能 
任意 混合 。 

甲酸 乙 酯 ”Ethyl Formate 

{HCOOC; Hs =74. 08) 

本 品 为 低 黏度 液体 ; 易 燃 ;对 皮肤 及 黏膜 有 刺激 性 ， 浓 
度 高 时 有 麻醉 性 。 与 乙醇 或 乙醚 能 任意 混合 ， 在 10 份 水 中 
溶解 ， 同 时 逐渐 分 解 出 甲酸 及 乙醇 。 

甲酸 钠 ” Sodium Formate 

CHCOONa . 2H;O=104. 04) 

本 品 为 白色 结晶 ; 微 有 甲酸 自 气 ; 有 引 湿 性 。 在 水 或 甘 
油 中 溶解 ， 在 乙醇 中 微 溶 。 

申 酸 铵 ”Ammonium Formate 

CCHsNO: = 63. 06) 

本 品 为 无 色 结 晶 或 颗粒 ; 易 潮 解 。 在 水 或 乙醇 中 溶解 。 

甲醇 ”Methanol 

[CHs: OH 一 32. 04) 

本 品 为 无 色 透 明 液体 ; 具 挥 发 性 ; 易 燃 ; 含水 分 为 
0.1%%。 与 水 、 乙 醇 或 乙醚 能 任意 混合 。 沸 程 为 64 一 65"C 。 

甲醛 溶液 Formaldehyde Solution 

CHCHO= 30. 03] 

本 品 为 无 色 液体 ， 遇 冷 聚 合 变 浑浊 ; 在 空气 中 能 缓慢 氧 
化 成 甲酸 ; 有 刺激 性 。 含 HCHO 约 37%。 与 水 或 乙醇 能 任 
意 混合 。 

四 丁 基 氧 氧化 铵 溶液” 见 氢 氧 化 四 丁 基 贸 溶液 。 

四 丁 基 澳 化 铵 ( 澳 化 四 丁 基 铵 ) 
mide 

C(C, Hs ), NBr= 322. 37] 

本 品 为 白色 结晶 ， 有 潮解 性 。 在 水 、 醇 、 醚 和 丙酮 中 
易 溶 。 

用 基 乙 二 胺 ”Tetramethylethylenediamine 

[Ce Hie Nz =116. 21) 

本 品 为 无 色 透明 液体 。 与 水 或 乙醇 能 任意 混合 。 


Tetrabutylammonium Bro- 
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四 苯 砸 钠 ”Sodium Tetraphenylborion 

5(Ce Hs), BNa= 342. 22] 

本 品 为 白色 结晶 ; 无 臭 。 在 水 、 甲 醇 、 无 水 乙醇 或 丙酮 中 
易 溶 。 

庚 基 澳 化 铵 ”Tetraheptylammonium Bromide 

[(Cy His) NBr=490. 71) 

色谱 纯 ， 熔 点 89 一 91C 。 

四 毛 野 辆 Tetrahydrofuran 

[Cs HsO=72. 11) 

本 品 为 无 色 液 体 ; 有 醚 样 特 臭 ; 易 燃 ; 在 贮存 中 易 形 成 
过 氧化 物 。 与 水 、 乙 醇 、 丙 酮 或 乙醚 能 任意 混合 。 沸 点 
为 66T 。 

四 氨 磺 钾 Potassium Tetrahydroborate 

[KBH 一 53. 94] 

本 品 为 白色 结晶 ; 在 空气 中 稳定 。 在 水 中 易 溶 。 

四 羟 惑 醒 ( 醒 蘑 来) 

[Ca Hs Os =272. 21) 

本 品 为 红色 或 暗 红 色 结晶 或 粉末 ;， 带 绿 的 金属 光泽 。 在 
醋酸 中 溶解 为 黄色 ， 在 硫酸 中 溶解 为 蓝 紫 色 ， 在 碱 性 水 溶液 
中 呈 红 紫色 ， 在 水 中 不 溶 。 
四 毛 唑 蓝 。 Tetrazolium Blue 
[Cio Ha Cl NesO: 一 727. 65] 
本 品 为 无 色 或 黄色 结晶 。 在 甲醇 、 乙 醇 或 三 氯 甲烷 中 易 
在 水 中 微 深 
四 氯 化 碳 ”Carbon Tetrachloride 
KCCH 一 153. 82] 
本 品 为 无 色 透 明 液体 ; 有 特 自 ; 质 重 。 与 乙醇 、 三 氢 甲 
烷 、 乙 醚 或 葵 能 任意 混合 ;在 水 中 极 微 溶解 。 

四 澳 酚 酝 乙 酯 钾 ”Ethy]l Tetrabromophenolphthalein Po- 
tassium 

[Cz His Brs KO, =700. 06) 

本 品 为 深 绿 色 或 紫 蓝 色 结晶 性 粉末 。 在 水 、 乙 醇 或 乙醚 
中 溶解 。 

司 盘 80 见 油 酸 山梨 坦 。 

对 二 甲 氨基 其 甲 本 

[Cs Hi, NO=149. 19] 

本 品 为 白色 或 淡 黄 色 结 晶 ， 有 特 臭 ; 遇 光 渐变 红 。 在 乙 
醇 、 丙 酮 、 三 氯 甲烷 、 乙 醚 或 醋酸 中 溶解 ， 在 水 中 微 溶 。 

x- 对 甲苯 磺 栈 -L- 精 氨 酸 甲 酯 盐酸 盐 p-Tosyl-L-Argi- 
nine Methyl Ester Hydrochloride 

[Cu Hzz NO1S» HCl= 378. 88] 

本 品 为 白色 结晶 。 在 水 与 甲醇 中 溶解 。 

对 甲苯 磺 酸 

[CHa Ce HSO HE。 H,O=190. 22] 

本 品 为 白色 结晶 。 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 和 乙 栈 中 溶解 。 

对 甲 氨 基 葵 酚 硫 酸 盐 

[Cu His N; OO » H;SO, 一 344. 39) 


Quinalizarin 


p-Dimethylaminobenzaldehyde 


p-Toluenesulfonic Acid 


p-Methylaminophenol] Sulfate 
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本 品 为 白色 结晶 ; 见 光 变 灰色 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 或 
乙醚 中 不 深 ， 
对 甲 氧 基 苯 甲醛 〈 苘 香 醛 ) 
(Anisaldehyde) 

CH;3OCs HCHO=136. 15) 

本 品 为 无 色 油 状 液体 。 与 醇 或 醚 能 任意 混合 ,在 水 中 
微 溶 。 

对 莱 二 胺 ”pp-Diaminobenzene 

[Ce H (NH;), =108.14) 

本 品 为 白色 或 淡 红 色 结 晶 ; 露 置 空气 中 色 变 暗 ; 受热 易 
升华 。 在 乙醇 、 三 毛 甲 烷 或 乙醚 中 溶解 ， 在 水 中 微 溶 。 

对 葵 二 酚 ( 氮 配 ) 

[Cs Hs (OH): 王 110. 11) 

本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 ; 见 光 易 变色 。 在 热 水 中 易 
溶 ， 在 水 、 乙 醇 或 乙醚 中 溶解 。 

对 氮 基 茶 甲 酸 

(CC Hr NO;, 一 137. 14] 

本 品 为 白色 结晶 ， 置 空气 或 光线 中 渐变 淡 黄 色 。 在 沸 
水 、 乙 醇 、 乙 栈 或 醋酸 中 易 深 ， 在 水 中 极 微 溶解 。 

对 氨基 苯 磺 酸 Sulfanilic Acid 

[Ce H; NO;S=173. 19] 

本 品 为 白色 或 类 白色 粉末 ; 见 光 易 变 色 。 在 氨 溶 液 、 氢 
氧化 钠 溶 液 或 碳酸 钠 溶 液 中 易 溶 ， 在 热 水 中 溶解 ， 在 水 中 
微 溶 。 

对 毛 基 酚 p-Aminophenol 

[Ce H NO= 109. 13) 

本 品 为 白色 或 黄色 结晶 性 粉末 ， 置 空气 中 或 光线 中 渐变 
色 。 在 热 水 或 乙醇 中 溶解 。 

Q- 对 关 基 共 甘 氨 酸 p-Hydroxyphenylglycine 

[Cs Hs NOs = 167. 16) 

本 品 为 白色 有 光泽 的 薄片 结晶 。 在 盐酸 溶液 (1 一 5) 中 
易 溶 ， 在 酸 或 碱 中 溶解 ， 在 水 、 乙 醇 、 乙 醚 、 丙 酮 、 三 氯 甲 
烷 、 茶 、 冰 醋酸 或 乙酸 乙 酯 中 几乎 不 溶 。 

对 羟基 葵 甲 酸 甲 酯 ”Methyl p-Hydroxybenzoate 

[Cs Hs O: 一 152. 14] 

本 品 为 无 色 结晶 或 白色 结 品 性 粉末 ;无 气味 或 徽 有 刺激 
性 气味 。 在 乙醇 、 乙 醚 或 丙酮 中 溶解 ， 在 葵 或 四 所 化 碳 中 微 
溶 ， 在 水 中 几乎 不 溶 。 

对 羟基 葵 甲 酸 乙 酯 ”Ethyl p-Hydroxybenzoate 

[Cs HioO; = 166. 17) 

本 品 为 白色 结晶 ;无 臭 ， 无 味 。 在 乙醇 、 乙 醚 中 溶解 ， 
在 水 中 微 溶 。 

对 羟基 苯 甲 酸 两 酯 ”Propyl p-Hydroxybenzoate 

[Cio Hi O; = 180. 20) 

本 品 为 白色 结晶 。 在 乙醇 或 乙醚 中 易 深 ， 在 沸水 中 微 
溶 ， 在 水 中 几乎 不 溶 。 

对 卷 基 联 茶 p-Hydroxydiphenyl] 


p-Methoxybenzaldehyde 


pr-Dihydrocybezene (Hydroquinone) 


p-Aminobenzoic Acid 


。 299 。 
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[Ce Hs Ce Hi OH=170. 21) 

本 品 为 类 白色 结晶 。 在 乙醇 或 乙 本 中 易 溶 ， 在 碱 溶液 中 
溶解 ， 在 水 中 不 溶 。 

对 硝 基 苯胺 ”三 Nitroaniline 

[Ce He NzO, 一 138. 13] 

本 品 为 黄色 结晶 或 粉末 。 在 甲醇 中 易 溶 ， 在 乙醇 或 乙醚 
中 溶解 ， 在 水 中 不 溶 。 

对 硝 基 茶 偶 氨 间 苯 二 酚 

[Ci Hs N;O, 一 259. 22] 

本 品 为 红 棕 色 粉 末 。 在 沸 乙 醇 、 丙 酮 、 乙 酸 乙 酯 及 甲 茶 
中 微 溶 ， 在 水 中 不 溶 ; 在 稀 碱 溶液 中 溶解 。 

对 硝 基 本 ”p-Nitrophenol 

[Cs Hs NO;, =139. 11) 

本 品 为 白色 或 淡 黄 色 结 晶 ; 能 升华 ; 易 燃 。 在 乙醇 、 
氧 甲烷、 乙醚 或 氨 氧 化 钠 溶 液 中 易 溶 ， 在 水 中 微 溶 。 

对 氧 苯胺 p-Chloroaniline 

CCse He CIN=127. 57] 

本 品 为 白色 或 暗 黄 色 结 晶 。 在 热 水 、 乙 醇 、 乙 醛 或 丙酮 
中 溶解 。 

对 气 茶 酚 ”p-Chlorophenol 

[Ce Hs CIO= 128. 56) 

本 品 为 白色 结晶 ， 有 酚 样 特 臭 。 在 乙醇 、 乙 醚 中 易 溶 ， 
在 水 中 微 溶 。 

发 色 底 物 S2238 Chromogenic Substrate S-2238 

CH-D-PhePip-Arg-pNA » 2HCl1= 625. 6] 

本 品 为 白色 冻 干 块 状 物 ， 为 [a 因子 特异 性 发 色 底 物 。 

发 色 底 物 S2765 Chromogenic Substrate S-2765 

CN-a-Z-D-Arg-Gly-Arg-pNA . 2HCI 一 714. 6] 

本 品 为 白色 冻 干 块 状 物 ， 为 Xa 因子 特异 性 发 色 底 物 。 

发 烟 硝酸 Nitric Acid，Fuming 

CHNO;, =63.01) 

本 品 为 无 色 或 微 黄 棕 色 透 明 液体 ， 有 强 氧 化 性 和 腐蚀 
性 ; 能 产生 二 氧化 氮 及 四 氧化 二 氮 的 红 黄 色 烟 雾 。 与 水 能 任 
意 混 合 。 

考 马 斯 亮 蓝 G250 Coomassie Brilliant Blue G250 

CC He Ns NaO; S: = 854. 04] 

本 品 为 紫色 结晶 性 粉 未 。 在 热 水 或 乙醇 中 溶解 ， 在 水 中 
微 溶 。 

考 马 斯 亮 蓝 R250 Coomassie Brilliant Blue R250 

(Cs Hy Ns NaOy Sy 一 825. 99] 

本 品 为 紫色 粉 未 。 在 热 水 或 乙醇 中 微 溶 ， 在 水 中 不 溶 。 

亚 甲 蓝 。Methylene Blue 

[Cis His CIN;S + 3H;,O= 373. 90) 

本 品 为 鲜 深 绿色 结晶 或 深 褐 色 粉 末 ; 带 青 铜 样 金属 光 
泽 。 在 热 水 中 易 溶 。 

亚 铁 和 化 甸 Potassium Ferrocyanide 

CK,Fe(CN)。 »。 3H;O= 422. 39] 


(p-Nitrophenyl-azo)-resorcinol 


lul 


，300 。 
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本 品 为 黄色 结晶 或 颗粒 ; 水 溶液 易 变质 。 在 水 中 溶解 ， 
在 乙醇 中 不 溶 。 

亚 硒 酸 Selenious Acid 

[Hz SeO: 一 128. 97) 

本 品 为 白色 结晶 ; 有 引 湿 性 ; 能 被 多 数 还 原 剂 还 原 成 
硒 。 在 水 或 乙醇 中 易 溶 ， 在 氨 溶 液 中 不 溶 。 

亚 硒 酸 钠 Sodium Selenite 

[CNaz SeO; 一 172. 94] 

本 品 为 白色 结晶 或 结晶 性 粉末 ; 易 风 化 ; 易 被 还 原 剂 还 
原 。 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 不 溶 。 

亚 硫 酸 Sulfurous Acid 

CH:SO; 一 82. 07) 

本 品 为 无 色 透 明 液体 ， 有 二 氧化 硫 窒息 气 ;， 不 稳定 ， 易 
分 解 。 与 水 能 任意 混合 。 

亚硫酸钠 ” Sodium Sulfite 

CNaz SO:。7H:O 一 252. 15) 

本 品 为 白色 透明 结晶 ， 有 亚 硫 酸 样 特 臭 ; 易 风 化 ; 在 空 
气 中 易 氧化 成 硫酸 钠 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 中 极 微 溶解 。 

亚 硫 酸 氢 钠 ”Sodium Bisulfite 

[NaHSO: = 104. 06] 

本 品 为 白色 结晶 性 粉末 ;有 二 氧化 硫 样 特 臭 ;在 空气 中 
易 被 氧化 成 硫酸 盐 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 中 微 溶 。 

1- 亚 硝 基 -2- 蔡 柄 -3, 6- 二 磺 酸 钠 Sodium 1-Nitroso-2- 
naphthol-3 ,6-disulfonate 

[Cio Hs NNa; Os S, 一 377. 26) 

本 品 为 金黄 色 结 晶 或 结晶 性 粉末 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 
中 微 溶 。 

亚 硝 基 铁 氰 化 钠 ”Sodium Nitroprusside 

[CNaz Fe(NO) (CN)5。2H2zO 一 297. 95] 

本 品 为 深 红色 透明 结晶 。 水 溶液 渐 分 解 变 为 绿色 。 在 水 
中 溶解 ， 在 乙醇 中 微 溶 。 

亚 硝酸 钠 Sodium Nitrite 

[NaNO: = 69. 00] 

本 品 为 白色 或 淡 黄 色 结晶 或 颗粒 ; 有 引 湿 性 ; 与 有 机 物 
接触 能 燃烧 和 爆炸 ， 并 放出 有 毒 和 刺激 性 的 过 氧化 所 和 氧化 
氮气 体 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 或 乙醚 中 微 溶 。 

亚 硝 酸 销 钠 Sodium Cobaltinitrite 

[Nas CoCNO: )e 一 403. 94] 

本 品 为 黄色 或 黄 棕色 结晶 性 粉末 ;， 易 分 解 。 在 水 中 极 易 
溶解 ， 在 乙醇 中 微 溶 。 

亚 确 酸 钠 ”Sodium Tellurite 

[Naz TeO: 一 221. 58] 

本 品 为 白色 粉 未 。 在 热 水 中 易 溶 ， 在 水 中 微 溶 。 

过 硫酸 铵 ”Ammonium Persulfate 

{(NH, :SOs 一 228. 20] 

本 品 为 白色 透明 结晶 或 粉末 ; 无 自 ! 有 强 氧 化 性 。 在 水 
中 易 溶 。 
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西 黄 蔷 胶 ”Tragacanth 

本 品 为 白色 或 微 黄色 粉末 ; 无 臭 。 在 碱 溶液 或 过 氧化 氢 
溶液 中 溶解 ， 在 乙醇 中 不 溶 。 

Xa 因子 Factor Xa 

本 品 为 白色 冻 干 块 状 物 。 有 和 牛 血浆 提取 纯化 得 到 。 

刚果 红 Congo Red 

[Ca 再 2 Ne Naz Os S: 一 696. 68] 

本 品 为 红 棕色 粉末 。 在 水 或 乙醇 中 溶解 。 

冰 醋 酸 Acetic Acid Glacial 

[CH3COOH=60. 05) 

本 品 为 无 色 透 明 液体 ， 有 刺激 性 特 臭 ， 有 腐蚀 性 ; 温度 低 
于 凝固 点 (16.7'C) 时 即 凝 固 为 冰 状 晶体 。 与 水 或 乙醇 能 任意 
混合 。 

次 甲 基 双 丙烯 酰胺 六,N' -Methylene Bisacrylamide 

[C Hio N2; O, =154. 17] 

本 品 为 白色 结晶 性 粉末 ; 水 溶液 可 因 水 解 而 形成 丙烯 酸 
和 氨 。 在 水 中 略 溶 。 

次 没食子 酸 锯 ”Bismuth Subgallate 

[Cr Hs BiOs »« H;O= 430. 12) 

本 品 为 黄色 粉末 ; 无 臭 ， 无 味 。 溶 于 稀 矿 酸 或 稀 氢 氧 化 
碱 溶 液 并 分 解 ， 几 乎 不 溶 于 水 、 乙 醇 、 乙 醚 或 三 氯 甲 烷 。 

次 氧 酸 钠 溶液 ”Sodium Hypochlorite Solution 

CNaOCl=74. 44] 

本 品 为 淡 黄 绿色 澄明 液体 ， 有 腐蚀 性 ; 具 强 氧化 性 及 强 
碱 性 。 与 水 能 任意 混合 。 

次 磷酸 ”Hypophosphorous Acid 

[Ha PO: =66. 00] 

本 品 为 白色 透明 结晶 ， 过 冷 时 形成 无 色 油 状 液体 ;无 
臭 ! 有 引 湿性 ; 系 强 还 原 剂 。 在 水 、 乙 醇 或 乙醚 中 溶解 。 

异 丁 醇 

CL(CH;):CHCH, OH=74. 12) 

本 品 为 无 色 透 明 液体 ; 具 强 折光 性 ; 易 燃 。 与 水 、 乙 醇 
或 乙醚 能 任意 混合 。 沸 程 为 107. 3 一 108. 3 人 C。 

异 丙 醇 

[(CH:):CHOH 王 60. 10) 

本 品 为 无 色 透 明 液体 ， 有 特 臭 ; 味 微 苦 。 与 水 、 乙 醇 或 
乙醚 能 任意 混合 。 沸 程 为 82. 0 一 83. 0 。 

异 丙 酸 

[Ce Hu O=102. 18) 

本 品 为 无 色 透 明 液体 ; 易 燃 。 与 乙醇 、 三 毛 甲 烷 、 乙 醚 
或 茶 混 溶 ; 在 水 中 微 溶 。 

异 戊 醇 

[(CH;s):CHCH;: CH; OH= 88. 15) 

本 品 为 无 色 液 体 ; 有 特 臭 ! 易 燃 。 与 有 机 溶剂 能 任意 混 
合 ,在 水 中 微 溶 。 沸 点 为 132"C 。 

异 辛 烷 ” 见 三 甲 基 戊 烷 。 

异 烟 有 “Isoniazide 


Isobutanol 


Isopropanol 


Isopropyl Ether 


Isoamylol 
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[CG H NsO=137.14] ” 见 本 版 药典 (二 部 ) 正 文 异 烟 肝 。 

红 碘 化 冬 ”Mercuric Iodide，Red 

[Hgl =454. 40) 

本 品 为 鲜红 色 粉 未 ， 质 重 ; 无 臭 。 在 乙醚 、 硫 代 硫 酸 钠 
或 碘化钾 溶液 中 溶解 ， 在 无 水 乙醇 中 微 溶 ， 在 水 中 不 溶 。 

址 芽 糖 。”Maltose 

[Ci H2 O11 = 342. 30] 

本 品 为 白色 结晶 (8 型 );; 味 甜 。 在 水 中 易 溶 ,在 乙醇 
中 微 溶 ， 在 乙醚 中 不 溶 。 比 旋 度 [ajo 为 十 125" 至 十 137°。 

汞 Mercury 

CHg= 200. 59) 

本 品 为 银白 色 有 光泽 的 液态 金属 ; 质 重 ; 在 常温 下 微量 挥 
发 ; 能 与 铁 以 外 的 金属 形成 尔 齐 。 在 稀 硝 酸 中 溶解 ， 在 水 中 
不 溶 。 

苏丹 亚 Sudan 下 

[Cz HieN4O 一 352. 40] 

本 品 为 红 棕色 粉末 。 在 三 氯 甲 烷 或 冰 醋 酸 中 溶解 ， 在 乙 
醇 中 微 溶 ， 在 水 中 不 溶 。 

苏丹 玉 Sudan T 

[Cs Hzo Ns O= 380. 45) 

本 品 为 深 褐色 粉 未 。 在 乙醇 、 三 氧 甲烷 、 乙 醉 、 节 或 莱 
酚 中 溶解 ， 在 丙酮 中 微 溶 ， 在 水 中 不 溶 。 

还 原型 辅酶 工 Bf -Nicotinamide Adenine Dinucleotide， 
Reduced，Disodium Salt 

[CC21 Hz Ny: Naz Ou P;] 

本 品 为 白色 至 微 黄色 粉末 。 在 水 中 溶解 。 

连 二 亚硫酸钠 ” Sodium Hydrosulfite 

[Nas SO 一 174. 11] 

本 品 为 白色 或 类 白色 粉末 ; 有 特 臭 ;， 有 引 湿 性 ; 受热 或 
露 置 空气 中 能 加 速 分 解 乃 至 燃烧 。 在 水 中 易 溶 ,在 乙醇 中 
不 溶 。 

抗坏血酸 Ascorbic Acid 

[Cs HsO 二 176.13] 见 本 版 药典 (二 部 ) 正 文 维生素 C。 


抗 凝血 酶 {AT 看) Antithrombin 亚 
本 品 为 白色 冻 干 块 状 物 。 由 人 血浆 提取 ， 并 经 亲 和 色 谱 
纯化 制 得 。 


坚固 蓝 BB 盐 Fast Blue BB Salt 

[Cir His CINs OQ; * 1/2ZnCl, 一 415. 96) 

本 品 为 浅 米 红色 粉末 。 

吡 有 啶 ” Pyridine 

[Cs Hs N= 79. 10] 

本 品 为 无 色 透 明 液体 ; 有 恶臭 ; 味 辛 辣 ; 有 引 湿 性 ， 易 
燃 。 与 水 、 乙 醇 、 乙 醚 或 石油 醚 能 任意 混合 。 

&， 及 虽 唆 本 Isatin 

[Cs HsNO: =147. 13] 

本 品 为 暗 红色 结晶 或 结晶 性 粉末 ; 味 苦 ， 能 升华 。 在 乙 
醚 或 沸水 中 溶解 ， 在 沸 醇 中 易 溶 ， 在 冷水 中 几乎 不 溶 。 
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钉 红 Ruthenium Red 

[Ru (OH),Cl, + 7NHs;* 3H;O=551. 23] 或 
C(NH;s);s RuO-Ru(NH;),-O-Ru(NH;)s Cl =786. 35) 

本 品 为 棕 红 色 粉 末 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 或 甘油 中 
不 溶 。 

谷 氮 酸 脱氧 酶 、Glutamate Dehydrogenase 

本 品 为 白色 粉末 。 分 子 量 为 260Kda (gel)， 活力 大 于 
500units/mg 蛋白 。 

含 氯 石灰 (漂白 粉 ) Chlorinated Lime 

本 品 为 灰白 色 颗 粒 粉末 ; 有 和 握 自 ; 在 空气 中 即 吸收 水 分 
与 二 氧化 碳 而 缓 组 分解 。 在 水 或 乙醇 中 部 分 溶解 。 

邻 二 氮 非 

[Ci Hs N: »* HO= 198. 22) 

本 品 为 白色 或 淡 黄 色 结 晶 或 结晶 性 粉 未 ; 久 贮 易 变色 。 
在 乙醇 或 丙酮 中 溶解 ， 在 水 中 微 溶 ， 在 乙醚 中 不 溶 。 

邻 甲 基 葵 胺 

[C Ho N=107. 16) 

本 品 为 淡 黄 色 液 体 ; 见 光 或 露 置 空气 中 逐渐 变 为 棕 红 
色 。 在 乙醇 、 乙 醚 或 稀 酸 中 溶解 ， 在 水 中 微 溶 。 

邻 围 酚 o-Cresol 

[CH:s Ce Hi OH= 108. 14) 

本 品 为 无 色 液体 或 结晶 ;有 酚 臭 ; 有 腐蚀 性 ， 有 毒 ; 久 
置 空气 或 见 光 即 逐 渐变 为 棕色 。 在 乙醇 、 乙 醚 或 三 氯 甲烷 中 
溶解 ， 在 水 中 微 溶 。 熔 点 为 30C 。 

邻 茉 二 甲酸 二 丁 酯 ”Dibutyl Phthalate 

[Ci Hz O4 一 278. 35] 

本 品 为 无 色 或 淡 黄 色 油 状 液体 。 在 乙醇 、 两 酮 、 乙 醚 或 
葵 中 易 溶 ， 在 水 中 几乎 不 溶 。 

邻 茶 二 甲酸 二 辛 酯 ”Diocty]l Phthalate 

[Ca Has Os = 390. 56) 

本 品 为 无 色 或 淡 黄 色 油 状 液体 ; 微 有 特 臭 。 与 有 机 溶剂 
能 任意 混合 ， 在 水 中 不 溶 。 

邻 苯 二 甲酸 氧 钾 Potassium Biphthalate 

CKHC Hi, (COO), 一 204. 22) 

本 品 为 白色 结晶 性 粉末 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 中 微 溶 。 

邻 蒜 二 本 ”o-Phthalaldehyde 

[Cs He O: 一 134. 13] 

本 品 为 淡 黄 色 针 状 结晶 。 在 水 、 乙 醇 或 乙醚 中 溶解 ， 在 
石油 醚 中 微 溶 。 

邻 联 二 茄 香 胺 

[Ci HieNzO: 一 244. 28] 

本 晶 为 白色 结晶 ;在 空气 中 带 紫色 光泽 。 在 醇 或 醚 中 溶 
解 ， 在 水 中 不 溶 。 熔 点 为 137 一 138TC 。 

邻 联 ( 二 ) 苗 香 胺 

[(CHaOCs Hs NH ): =244.29) 

本 品 为 白色 结晶 。 在 乙醇 、 乙 醚 或 苯 中 溶解 ， 在 水 中 
不 溶 。 
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卵 磷脂 LL-a-Phosphatidyl] Choline, from Soyabean 

[Cu Hss Nag 一 790. 16) 

本 品 为 黄色 至 棕色 螨 状 物 。 在 乙醇 、 乙 醚 、 三 氯 甲烷 、 
石油 醚 中 溶解 ， 在 茶 中 微 溶 ， 不 溶 于 丙酮 、 水 和 冷 的 植物 
油 。 在 水 中 可 溶 胀 成 胶体 液 。 

间 二 硝 东 茶 m-Dinitrobenzene 

[Ce Hs (NO;, ), 一 168. 11) 

本 品 为 淡 黄 色 结 晶 ; 易 燃 。 在 三 握 甲 烷 、 乙 酸 乙 酯 或 莱 
中 易 溶 ， 在 乙醇 中 溶解 ， 在 水 中 微 溶 。 

间 甲 酚 紫 ”mm-Cresol Purple 

[Cz His Os S= 382. 44] 

本 品 为 红 黄 色 或 棕 绿色 粉末 。 在 甲醇 、 乙 醇 或 氢 氧 化 钠 
溶液 中 易 溶 ， 在 水 中 微 溶 。 

间 葵 二 酚 ”Resorcinol 

(Ce H COH): 王 110. 11) 

本 品 为 白色 透明 结晶 ; 遇 光 、 空 气 或 与 铁 接触 即 变 为 淡 
红色 。 在 水 、 乙 醇 或 乙醚 中 溶解 。 

间 葵 三 酚 ”Phloroglucinol 

(Cs Hs (OH); .+ 2H; O=162. 14) 

本 品 为 白色 或 淡 黄 色 结 唱 性 粉末 ; 味 甜 ， 见 光 易 变 为 淡 
红色 。 在 乙醇 或 乙醚 中 易 溶 ， 在 水 中 微 溶 。 

辛 可 宁 Cinchonine 

CC Hzs NO 一 294. 403 

本 品 为 白色 结晶 或 粉末 ;， 味 微 苦 ; 见 光 颜色 变 暗 。 
在 乙醇 或 三 氯 甲 烷 中 溶解 ， 在 乙醚 中 微 溶 ， 在 水 中 几乎 
不 溶 。 

辛 烷 磺 酸 钠 ”Sodium Octanesulfonate 

[Cs Hi NaO;: S= 216. 28) 

没食子 酸 (五 倍 子 酸 ) Gallic Acid 

[Cr He O; + HO= 188. 14) 

本 品 为 白色 或 淡 褐 色 结 唱 或 粉末 。 在 热 水 、 乙 醇 或 乙醚 
中 溶解 ， 在 三 毛 甲 烷 或 苯 中 不 溶 。 

阿拉 伯 胶 Acacia 

本 品 为 白色 或 微 黄色 颗粒 或 粉末 。 在 水 中 易 深 ， 形 成 黏 
性 液体 ; 在 乙醇 中 不 溶 。 

环 已 烷 Cyclohexane 

{Cs Hiz = 84. 16) 

本 品 为 无 色 透 明 液 体 ; 易 燃 。 与 甲醇 、 乙 醇 、 丙 酮 、 
乙 配 、 莱 或 四 氧化 碳 能 任意 混合 ， 在 水 中 几乎 不 溶 。 沸 点 
为 80.71C。 

环 己 酮 Cyclohexanone 

[Ce Hio QO= 98. 14) 

本 品 为 无 色 油状 液体 ， 有 薄荷 或 丙酮 臭 气 ; 其 蒸气 与 空 
气 能 形成 爆炸 性 混合 物 。 与 醇 或 醚 能 任意 混合 ， 在 水 中 
微 溶 。 

玫瑰 红 钠 (四 气 四 碳 荧 光 素 钠 ) 

CCzo Hz Cl L, Naz Os = 1017. 6) 


Rose Bengal Sodium Salt 


亲 再 2 关 
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本 品 为 棕 红 色 粉 末 。 在 水 中 溶解 ， 溶 液 呈 紫 色 ， 无 荧 
光 ; 在 硫酸 中 溶解 ， 溶 液 为 棕色 。 

昔 酮 酸 Picrolonic Acid 

[Co Hs N, Os =264. 21) 

本 品 为 黄色 叶 状 结晶 。 在 乙醇 中 溶解 ， 在 水 中 微 溶 。 

莱 Benzene 

{Ce He =78. 11) 

本 品 为 无 色 透 明 液体 ， 有 特 臭 ;! 易 燃 。 与 乙醇 、 乙 醚 、 
丙酮 、 四 氧化 碳 、 二 硫化 碳 或 醋酸 能 任意 混合 ， 在 水 中 微 
溶 。 沸 点 为 80. 1 。 

2- 苯 乙酰 胺 ( 葵 乙 酰胺 ) 

[Cs H NO=135. 16) 

本 品 为 白色 结晶 。 在 热 水 或 醇 中 溶解 ， 在 冷水 或 醚 中 微 
溶 。 熔 点 为 156 一 160'C 。 

苯 甲 酰 毛 ( 氯 化 葵 甲 酰 ) 

[Cs Hs COC1 一 140. 57) 

本 品 为 无 色 透 明 液体 ， 有 刺激 性 、 腐 蚀 性 ; 在 潮湿 空气 
中 会 发 烟 ， 燕 气 有 腐蚀 性 ， 能 引起 流泪 。 与 乙醚 或 二 硫化 碳 
能 任意 混合 ， 在 水 或 乙醇 中 分 解 。 

葵 甲 酸 ”Benzoic Acid 

[Cs HsCOOH=122.12]  ” 见 本 版 药典 正文 。 

N- 莱 甲 酰 -L- 精 氨 酸 乙 酯 盐酸 盐 N-Benzoyl-L-Arginine 
ethyl Ester Hydrochloride 

[C1s Hzs CIN, O; = 342. 82] 

本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 ， 在 水 或 无 水 乙醇 中 极 
易 溶解 。 

荣 肘 ”Phenylhydrazine 

[Ce Hs N; = 108, 14] 

本 品 为 黄色 油状 液体 ,在 23C 以 下 为 片 状 结晶 ; 露 置 
空气 中 或 见 光 易 变 为 神色; 有 腐蚀 性 ; 易 燃 。 与 乙醇 、 乙 
栈 、 三 所 甲烷 或 苯 能 混 溶 ， 在 稀 酸 中 溶解 ， 在 水 或 石油 醚 中 
微 溶 。 

葵 胺 Aniline 

[Ce Hs NH; =93. 13] 

本 品 为 无 色 或 淡 黄 色 透 明 油状 液体 ; 有 特 臭 ; 露 置 空气 
中 或 见 光 渐变 为 棕色 ; 易 燃 。 与 乙醇 、 乙 醚 或 茶 能 任意 混 
合 ,在 水 中 微 溶 。 

茶 毛 乙醇 ”Phenoxyethanol 

[Ce Hs OCH; CH; OH= 138. 17) 

本 品 为 无 色 透 明 液 体 ， 有 芳香 臭 。 在 乙醇 、 乙 醚 或 氨 氧 
化 钠 溶 液 中 易 溶 ， 在 水 中 微 溶 。 

苯酚 “Phenol 

[Cs His OH=94, 11) 

本 品 为 无 色 或 微 红 色 的 针 状 结晶 或 结晶 性 块 ;， 有 特 臭 ，; 
有 引 湿性 ;对 皮肤 及 黏膜 有 腐蚀 性 ; 遇 光 或 在 空气 中 色 渐 变 
深 。 在 乙醇 、 三 毛 甲 烷 、 乙 醋 、 甘 油 、 脂 肪 油 或 挥发 油 中 易 
溶 ， 在 水 中 溶解 ， 在 液 状 石蜡 中 略 溶 。 


2-Phenylacetamid 


Benzoyl Chloride 
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Anilinoacetic Acid 


全 


苯 蔡 甘氨酸 (c- 苯 甘 氮 酸 ) 

CCs Hs NO: =151. 16] 

本 品 为 白色 或 淡 黄 色 结晶 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 或 乙醚 
中 微 溶 。 

莱 醒 。 Benzoquinone 

[Ce Hs O;, = 108. 10) 

本 品 为 黄色 结晶 ;有 特 自 ; 能 升华 。 在 乙醇 或 乙醚 中 洲 
解 ， 在 水 中 微 溶 。 

节 三 酮 ”Ninhydrine 

(Cs He Os =178. 14] 

本 品 为 白色 或 淡 黄 色 结 唱 性 粉末 ; 有 引 湿性 ; 见 光 或 露 
置 空气 中 和 逐渐 变色 。 在 水 或 乙醇 中 溶解 ， 在 三 氧 甲 烷 或 乙醚 
中 微 溶 。 

叔 丁 卷 甲 茶 Butylated Hydroxytoluene 

[Cs Hzs O= 220. 4) 

本 品 为 无 色 结 晶 或 白色 结晶 性 粉末 。 熔 点 约 为 70C 。 

叔 丁 醇 

[5(CHi );:COH 一 74. 12] 

本 品 为 白色 结晶 ， 含 少量 水 时 为 液体 ; 似 樟脑 臭 ， 有 引 
湿性 ; 易 燃 。 与 乙醇 或 乙醚 能 任意 混合 ， 在 水 中 溶解 。 沸 点 
为 82. 4'C 。 

阴 胶 Gelatin 

本 品 为 淡 黄 色 至 黄色 、 半 透明 、 微 带 光泽 的 粉 粒 或 注 
片 ; 无 臭 ! 潮湿 后 ， 易 为 细菌 分 解 ， 在 水 中 久 温 即 吸 水 膨胀 
并 软化 ， 重 量 可 增加 5 一 10 倍 。 在 热 水 、 醋 酸 或 甘油 与 水 的 
热 混 合 液 中 溶解 ， 在 乙醇 、 三 毛 甲 烷 或 乙醚 中 不 溶 。 

趾 吨 氨 醇 Xanthydrol 

[Cs HioO; 一 198. 22] 

本 品 为 淡 黄色 结晶 性 粉末 。 在 乙醇 、 三 氯 甲烷 、 乙 醚 中 
溶解 ， 在 水 中 不 溶 。 

咖啡 因 Caffeine 

[Cs Hy Ns,O,; » HO=212. 21) 

本 品 为 白色 或 带 极 微 黄 绿 色 、 有 丝光 的 针 状 结晶 ; 无 
臭 ， 味 苦 ， 有 风化 性 。 在 热 水 或 三 毛 甲 烷 中 易 深 ， 在 水 、 乙 
醇 或 丙酮 中 略 溶 ， 在 乙醚 中 极 微 溶解 

罗丹 了 明 B Rhodamine B 

CCzs Ha ClN; O; 一 479. 02] 

本 品 为 带 绿 色光 泽 的 结晶 或 红 紫 色 粉 末 。 在 水 或 乙醇 中 
易 溶 ， 水 溶液 呈 蓝 红色 ， 稀 释 后 有 强 荧 光 ; 在 盐酸 或 氢 氧 化 
钠 溶液 中 微 溶 。 

针 试 剂 Thorin 

[Ce Hu AsN; Naz O10 S; 一 576. 30] 

本 品 为 红色 结晶 。 在 水 中 易 溶 ， 在 有 机 溶剂 中 不 溶 。 

钒 酸 铁 Ammonium Vanadate 

CNH4VO: 一 116. 98] 

本 品 为 白色 或 微 黄色 结晶 性 粉末 。 在 热 水 或 稀 氨 溶液 中 
易 溶 ， 在 冷水 中 微 溶 ， 在 乙醇 中 不 溶 。 


t-Butanol 
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金属 钠 ”Sodium Metal 
[Na 一 22. 99] 
本 品 为 银白 色 金 属 ， 立 方 体 结构 。 新 切面 发 光 ， 在 空 
气 中 氧化 转变 为 暗 灰 色 。 质 软 而 轻 ， 遇 水 分 解 ， 生 成 毛 氧 
化 钠 和 氢气 并 产生 热量 。 能 引起 燃烧 ， 燃烧 时 发 亮 黄 色 
火焰 。 
乳酸 Lactic Acid 
[CH3CH(OH}COOH= 90. 08) 
乳酸 鱼 ”Lithium Lactate 
CLiCs Hs O3 = 96. 01) 
本 品 为 白色 粉末 ;， 无 扯 。 在 水 中 溶解 。 
乳糖 ”Lactose 
[Ca Hz O11 »* HO= 360. 31] 
本 品 为 白色 的 结 唱 性 颗粒 或 粉末 ; 无 臭 ， 味 微 甜 。 在 水 
中 易 溶 ， 在 乙醇 、 三 氢 甲 烷 或 乙醚 中 不 溶 。 
变色 酸 ”Chromotropic Acid 
{Cio Hs Os S; » 2HzO= 356. 33] 
本 品 为 白色 结晶 。 在 水 中 溶解 。 
变色 酸 钠 Sodium Chromotropate 
[Cio He NazOsS » 2H; O=400. 29) 
本 品 为 白色 或 灰色 粉末 。 在 水 中 溶解 。 溶 液 呈 浅 褐 色 。 
庚 烷 ( 正 庚 烷 ) 
[Cr Hi = 100. 20] 
本 品 为 无 色 透明 液体 ; 易 燃 。 与 乙醇 、 三 氯 甲 烷 或 乙醚 
能 混 溶 ; 在 水 中 不 溶 。 沸 点 为 98. 4'C 。 
庚 烷 磷酸 钠 ”Sodium Heptanesulfonate 
[CC His NaOsS。， H;O=220. 27] 
单 硬 脂 酸 甘油 酯 
[Cz H4zO4 = 358. 57] 
本 品 为 白色 或 微 黄色 蜡 状 固体 ， 有 愉快 的 气味 。 在 热 有 
机 溶剂 ， 如 醇 、 醚 或 丙酮 中 溶解 ， 在 水 中 不 溶 。 熔 点 
为 56 一 58'C 。 
油 酸 山梨 坦 ( 司 盘 80) Sorbitan Monooleate (Span 80) 
本 品 为 浅 粉红 色 或 红 棕色 油状 液体 。 有 特 臭 。 在 水 中 不 
溶 ， 但 在 热 水 中 分 散 后 可 即 成 乳 状 溶液 。 
鞭 率 红 Alizarin Red 
[Cu H1: NaO1S. H;O=360. 28) 
本 品 为 黄 棕色 或 橙黄 色 粉 末 。 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 微 
在 葵 或 三 毛 甲 烷 中 不 溶 。 
鞭 带 氢 蓝 ”Alizarin Fluoro-Blue 
[Cis His NOs = 385. 33] 
本 品 为 橙黄 色 粉 末 。 在 水 、 乙 醇 或 乙醚 中 微 溶 。 
黄 素 磷酸 钠 ( 药 红 ) 
(Cu H;: NaO;S» HO= 360. 28] 
本 品 为 橙黄 色 或 黄 棕 色 粉 末 。 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 微 
溶 ， 在 三 握 甲 烷 或 苯 中 不 溶 。 
草酸 ”Oxalic Acid 
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CHzC:O, * 2H; O= 126. 07] 

本 品 为 白色 透明 结晶 或 结晶 性 颗粒 ; 易 风 化 。 在 水 或 乙 
醇 中 易 溶 ， 在 三 毛 甲 烷 或 苯 中 不 溶 。 

草酸 三 氢 钾 Potassium Trihydrogen Oxalate 

CKH; (CO1), + 2H: O=254. 19] 

本 品 为 白色 结晶 或 结晶 性 粉 未 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 中 
微 溶 。 

草酸 钠 Sodium Oxalate 

CNa: CO, =134. 00] 

本 品 为 白色 结晶 性 粉末 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 中 
不 溶 。 

草酸 锐 Ammonium Oxalate 

C(NH4,):C:O0, » H;O=142. 11) 

本 品 为 白色 结晶 ， 加 热 易 分 解 . 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 中 
微 溶 。 

昔 香 醋 见 对 甲 氧 基 苯 甲 醛 。 

荧光 母 察 Fluorane 

(Czo Hiz DO: = 300. 31) 

荧光 黄 ( 荧 光 素 ) 

[CCzo Hiz Os = 332. 11) 

本 品 为 橙黄 色 或 红色 粉末 。 在 热 乙 醇 、 冰 醋酸 、 碳 酸 
钠 溶液 或 氨 氧 化 钠 溶液 中 溶解 ， 在 水 、 三 氯 甲 烷 或 茶 中 
不 溶 。 

玻璃 酸 钊 Potassium Hyaluronate 

本 品 为 白色 疏松 絮 状 或 片 状 物 。 在 水 中 易 溶 。 

[检查 ] 干燥 失重 取 本 品 ， 置 五 氧化 二 磷 干 燥 器 中 ， 
减 压 干燥 至 恒 重 , 减 失重 量 不 得 过 10% (通则 0831) 。 

总 氮 量 ” 按 干 燥 品 计算 ， 含 总 氮 量 应 为 3% 一 4 只 ( 通 
则 0704 第 一 法 ) 。 

炽 灼 残渣 ”遗留 残渣 按 干 燥 品 计算 为 14% 一 18%% ( 通 
则 0841) 。 

黏度 ”0.15% 水 溶液 的 运动 黏度 〈 通 则 0633 第 一 法 ) 为 
5~6mm’/s。 

PH 值 0.15% 水 溶液 的 pH 值 (通则 0631) 应 为 6.0~7.0。 

枸 樟 酸 (柠檬 酸 ) Citric Acid 

(Cs Hs O; » HO=210. 14) 

本 品 为 白色 结晶 或 颗粒 ， 易 风化 ， 有 引 湿 性 。 在 水 或 乙 
醇 中 易 溶 。 

枸 橡 酸 钠 Sodium Citrate 

5Ce Hs NasO; + 2H; O= 294. 10] 

本 品 为 白色 结晶 或 粉末 。 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 不 溶 。 

枸 梓 酸 和 氨 二 锐 Ammonium Citrate Dibasic 

CC(NH,), HC HsO; = 226. 19) 

本 品 为 无 色 细小 结晶 或 白色 颗粒 。 在 水 中 溶解 ， 在 醇 中 
微 溶 。 

枸 蜀 酸 铁 铁 ”Ammonium Ferric Citrate 

[Cis Hzz FeN; O11 = 488. 16] 
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本 品 为 棕 红 色 或 绿色 鳞片 或 粉末 ， 易 潮解 ， 见 光 易 还 原 
成 亚 铁 。 在 水 中 溶解 ， 在 醇 或 醚 中 不 溶 。 

枸 橡 酸 铵 ”Ammonium Citrate，Tribasic 

[Ce Hiy Na3O; 一 243. 22] 

本 品 为 白色 粉末 ; 易 潮 解 。 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 、 丙 酮 
或 乙醚 中 不 溶 。 

胃 蛋 白 酶 ( 猪 ) 

本 品 为 白色 或 微 黄色 鳞片 或 颗粒 ; 味 微 酸 咸 ; 有 引 湿 
性 。 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 、 三 氯 甲 烷 或 乙醚 中 几乎 不 溶 。 

胃 栈 消化 物 Peptone from Poultry 

本 品 为 黄色 或 浅黄 色 粉 末 ， 溶 于 水 。 

显 唑 ”Imidazole 

[Cs Hi N; = 68. 08) 

本 品 为 白色 半 透 明 结晶 。 在 水 、 乙 醇 、 乙 醚 或 吡啶 中 易 
溶 ， 在 茶 中 微 溶 ， 在 石油 醚 中 极 微 溶解 。 

钙 黄 绿 素 Calcein 

(Cso Hzs Nz: Naz O13 一 666. 51) 

本 品 为 鲜 黄 色 粉 末 。 在 水 中 溶解 ， 在 无 水 乙醇 或 乙醚 中 
不 溶 。 

钙 紫 红 素 ”Calcon 

[Czo His N; NaOs S 一 416. 39] 

本 品 为 棕色 或 棕 黑 色 粉 末 。 在 水 或 乙醇 中 溶解 。 

钙 - 羧 醒 ”Calcon Carboxylic Acid 

本 品 为 棕色 到 黑色 结晶 或 褐色 粉 未 。 易 溶 于 碱 液 和 浓 氨 
溶液 ， 微 溶 于 水 。 

钠 石 灰 Soda Lime 

本 品 为 氧气 化 钠 与 氧化 钙 的 混合 物 ， 经 用 特殊 指示 剂 着 
色 后 制 成 的 粉红 色 小 粒 ， 吸 收 二 氧化 碳 后 颜色 逐渐 变 淡 。 

钨 酸 钠 ” Sodium Wolframate 

[Na WO, » 2H: O= 329. 86) 

本 品 为 白色 结晶 性 粉末 ; 易 风 化 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 
中 不 溶 。 

氢化 钙 Calcium Fluoride 

[CaF; =78. 08) 

本 品 为 白色 粉末 或 立方 体 结 晶 ; 加热 时 发 光 。 在 浓 无 机 
酸 中 溶解 ， 并 分 解放 出 气 化 氨 ; 在 水 中 不 溶 。 

氟 化 钠 Sodium Fluoride 

CNaF=41. 99] 

本 品 为 白色 粉末 或 方形 结晶 。 在 水 中 溶解 ， 水 溶液 有 腐 
刨 性 ， 能 使 玻璃 发 毛 ; 在 乙醇 中 不 溶 。 

乌 化 钾 Potassium Fluoride 

[KF=58. 10) 

本 品 为 白色 结晶 ;有 引 湿 性 。 在 水 中 易 溶 ， 在 氨 氟 酸 或 
浓 氮 溶液 中 溶解 ， 在 乙醇 中 不 溶 。 

氢 毛 酸 Hydrofluoric Acid 

CHF=20. 01) 

本 品 为 无 色 发 烟 液 体 ， 有 刺激 臭 ， 对 金属 和 玻璃 有 强烈 
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的 腐蚀 性 。 与 水 或 乙醇 能 任意 混合 。 

氢 握 化 四 乙 基 猴 ”Tetraethylammonium Hydroxide 

[(Cz Hs) NOH=147. 26) 

` 本 品 游离 碱 仅 存在 于 溶液 中 或 以 水 合 物 的 形式 存在 ， 一 
般 制 成 10%、25% 或 60% 的 水 溶液 ， 水 溶液 无 色 ; 具 强 腐 
蚀 性 ; 具 极 强 碱 性 ， 易 吸收 空气 中 的 二 氧化 碳 。 

氨 氧 化 四 丁 基 钱 溶 液 Tetrabutylammonium Hydroxide 
Solution 

[Cis Ha NO= 259. 48] 

本 品 为 无 色 澄清 液体 ， 有 氨 样 臭 。 强 碱 性 ， 易 吸收 二 氧 
化 碳 。 通 常 制 成 10% 和 20% 溶 液 。 

和 毛毛 化 四 甲 基 锐 Tetramethylammonium Hydroxide 

[CCCH:3): NOH=91. 15) 

本 品 为 无 色 透 明 液体 ; 易 吸 收 二 氧化 碳 ; 有 腐蚀 性 。 在 
水 或 乙醇 中 溶解 。 

氢 氧 化 钙 Calcium Hydroxide 

[CCa(OH): 一 74. 09] 

本 品 为 白色 结晶 性 粉末 ; 易 吸 收 二 氧化 碳 而 生成 碳酸 
钙 。 在 水 中 微 溶 。 

氢 毛 化 饥 Barium Hydroxide 

[Ba(OH), + 8H; O= 315. 46) 

本 品 为 白色 结晶 ; 易 吸 收 二 氧化 碳 而 生成 碳酸 钢 。 在 水 
中 易 溶 ， 在 乙醇 中 微 溶 。 

和 毛 氧 化 钠 Sodium Hydroxide 

[NaOH 王 40. 00] 

本 品 为 白色 颗粒 或 片 状 物 ; 易 吸收 二 氧化 碳 与 水 ; 有 引 
湿性 。 在 水 、 乙 醇 或 甘油 中 易 溶 。 

毛 氧 化 钾 Potassium Hydroxide 

CKOH= 356. 11) 

本 品 为 白色 颗粒 或 棒状 物 ; 易 吸收 二 氧化 碳 生 成 碳酸 
钾 ; 有 引 湿性 。 在 水 或 乙醇 中 溶解 。 

氧 氯 化 铝 Aluminium Hydroxide 

[CAI(OH); 一 78. 00] 

本 品 为 白色 粉末 ; 无 味 。 在 盐酸 、 硫 酸 或 氮 氧 化 钠 溶 液 
中 溶解 ， 在 水 或 乙醇 中 不 溶 。 

毛毛 化 锂 ”Lithium Hydroxide 

[LiOH .+ H;O=41. 95] 

品 为 白色 细小 单 斜 结晶 ;有 辣 味 。 强 碱 性 ， 在 空气 中 
能 吸收 二 氧化 碳 与 水 分 。 在 水 中 溶解 ， 在 醇 中 微 溶 。 

氢 氧 化 锤 Strontium Hydroxide 

{Sr(OH), . 8H;O=265. 76) 

本 品 为 无 色 结 晶 或 白色 结晶 ; 易 潮 解 ; 在 空气 中 吸收 二 
氧化 碳 生 成 碳酸 盐 ; 在 干燥 空气 中 能 失去 7 分 子 结晶 水 。 在 
热 水 或 酸 中 溶解 ， 在 水 中 微 溶 。 

氨 碘 酸 ”Hydroiodic Acid 

CHI=127. 91) 

本 品 为 碳化 毛 的 水 溶液 。 无 色 ; 见 光 或 久 置 因 析 出 碘 变 
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微 黄色 至 棕色 ; 有 腐蚀 性 和 强烈 的 刺激 性 气味 。 与 水 或 醇 能 
任意 混和 。 

迄 硼 化 钠 Sodium Borohydride 

CNaBH,, = 37. 83) 

本 品 为 白色 结晶 性 粉末 ， 有 引 湿 性 。 在 水 、 氨 溶液 、 乙 
二 胺 或 吡啶 中 溶解 ， 在 乙醚 中 不 溶 。 

香草 醚 ”Vanillin 

[Ca Hs O: = 152. 15) 

本 品 为 白色 结晶 ; 有 愉快 的 香气 。 在 乙醇 、 三 氯 甲 烷 、 
乙醚 、 冰 醋酸 或 吡啶 中 易 溶 ， 在 油 类 或 所 氧化 钠 溶液 中 溶解 。 

重 铭 酸 钾 Potassium Dichromate 

[KK Cr DO 一 294. 18) 

本 品 为 橙 红色 结晶 ， 有 光泽 ， 味 苦 ;， 有 强 氧 化 性 。 在 水 
中 溶解 ， 在 乙醇 中 不 溶 。 

及 Peptone 

本 品 为 黄色 或 淡 棕 色 粉 未 ; 无 臭 ;， 味 微 苗 。 在 水 中 溶 
解 ， 在 乙醇 或 乙醚 中 不 溶 。 

胆 和 省 醇 ”Cholesterol 

[Cz Has O= 386. 66] 

本 品 的 一 水 合 物 为 白色 或 淡 黄 色 片 状 结晶 ; 70~~80'C 时 
成 为 无 水 物 ; 在 空气 中 能 缓慢 氧化 变 黄 。 在 茶 、 石 油 配 或 植 
物 油 中 溶解 ， 在 乙醇 中 微 溶 ， 在 水 中 几乎 不 溶 。 

亮 绿 Brilliant Green 

[Cz Hss Ne 。 HSO, = 482. 64] 

本 品 为 金黄 色 结 晶 ， 有 光泽 。 在 水 或 乙醇 中 溶解 ， 溶 液 
呈 绿 色 。 

姜黄 粉 ”Curcuma Powder 

本 品 为 姜 科 植物 姜黄 根茎 的 粉末 ,含有 5% 挥发 油 、 黄 
色 姜 黄 素 、 淀 粉 和 树脂 。 

活性 炭 Carbon Active 

[C 一 12. 01) 

本 品 为 黑色 细微 粉末 ， 无 臭 ， 无 味 ; 具有 高 容量 吸附 有 
机 色素 及 含 氮 碱 的 能 力 。 在 任何 溶 谢 中 不 溶 。 

洋 地 黄 皂 背 ”Digitonin 

[Cs Hoz Oz = 1229. 33] 

本 品 为 白色 结晶 。 在 无 水 乙醇 中 略 溶 ， 在 乙醇 中 微 溶 ， 
在 水 、 三 氧 甲烷 或 乙醚 中 几乎 不 溶 。 

浓 过 氧化 氢 溶 液 (30% ) 
ide Solution 

CH2O: 一 34.01] 

本 品 为 无 色 透 明 液体 ， 有 强 氧化 性 及 腐蚀 性 。 与 水 或 乙 
醇 能 任意 混合 。 

浓 氨 溶液 (该 氨 水 ) 

(CNH; 。 H;O= 35. 05) 

本 品 为 无 色 透 明 液 体 ， 有 腐蚀 性 。 含 NH 应 为 25% ~ 
28% (g/g)。 与 乙醇 或 乙醚 能 任意 混合 。 

结晶 紫 Crystal Violet 


Concentrated Hydrogen Perox- 


Concentrated Ammonia Solution 
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[Czs Hyo CIN; 一 407. 99] 

本 品 为 暗 绿色 粉 未 ， 有 人 金属 光泽 。 在 水 、 乙 醇 或 三 氢 甲 
烷 中 溶解 ， 在 乙醚 中 不 溶 。 

盐酸 ”Hydrochloric Acid 

K《HCI 一 36. 46) 

本 品 为 无 色 透 明 液体 ; 有 刺激 性 特 臭 ; 有 腐蚀 性 ; 在 空 
气 中 冒 白 烟 。 含 HCI 应 为 36%% 一 38%。 与 水 或 乙醇 能 任意 
混合 。 

盐酸 二 氨基 联 共 胺 ”Diaminobenzidine Hydrochloride 

[Ci HuN4。4HCI。2H2O 王 396. 14] 

本 品 为 白色 或 灰色 粉末 。 在 水 中 溶解 ， 溶液 易 氧化 而 
变色 。 

盐酸 甲肝 Methylamine Hydrochloride 

(CHs3 NH; » HCl= 67. 52) 

本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 ; 有 引 湿性 。 在 水 或 无 水 乙醇 
中 溶解 。 

盐酸 半 胱 毛 酸 ”Cysteine Hydrochloride 

(CCH: (SH)CH(NH;,)COOH +. HCl=157. 62) 

本 品 为 白色 结晶 。 在 水 或 乙醇 中 溶解 。 

盐酸 茶 甲 酰 精 氢 酰 攻 胺 Benzoyl-DL-arginyl-naphthy- 
lamide Hydrochloride 

[CCzz Hzs Ns O, » HC1= 439. 94) 

本 品 为 白色 结晶 。 在 水 或 乙醇 中 溶解 。 

盐酸 葵 脐 Phenylhydrazine Hydrochloride 

CCe Hs N,; »* HCl=144. 60) 

本 品 为 白色 或 白色 透明 结晶 ; 能 升华 。 在 水 中 易 溶 ， 在 
乙醇 中 溶解 ， 在 乙醚 中 几乎 不 溶 。 

盐酸 茜 乙 二 胺 N-Naphthylethylenediamine Dihydro- 
chloride 

[Cs Hu N; » 2HCl= 259. 18] 

本 品 为 白色 微 带 红色 或 黄 绿色 结晶 。 在 热 水 、 乙 醇 或 稀 
盐酸 中 易 深 ， 在 水 、 无 水 乙醇 或 丙酮 中 微 溶 。 

盐酸 a - 蔡 胺 

[Cio HesN。，HCI= 王 179. 65) 

本 品 为 白色 结晶 性 粉末 ; 置 空气 中 变色 。 在 水 、 乙 醇 或 
乙醚 中 溶解 。 

盐酸 副 品 红 Pararosaniline Hydrochloride 

[Cies His CIN; = 323. 8] 

本 品 为 有 绿色 光泽 的 结晶 或 棕 红 色 粉 末 。 易 溶 于 乙醇 呈 
绯红 色 ， 热 水 呈 红 色 ， 微 溶 于 冷水 ,不溶 于 乙醚 。 

盐酸 产 胺 ”Hydroxylamine Hydrochloride 

CNH:OH。HCI 王 69. 49) 

本 品 为 白色 结晶 ;吸湿 后 易 分 解 ; 有 腐蚀 性 。 在 水 、 乙 
醇 或 甘油 中 溶解 。 

盐酸 氨基 脲 Semicarbazide Hydrochloride 

(NH:CONHNH,; . HCl=111. 53) 

本 品 为 白色 结晶 。 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 或 乙醚 中 不 溶 。 
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盐酸 共和 鲁 卡 因 ”Procaine Hydrochloride 

[CisHzo NzO;， HCl 二 272.78] 见 本 版 药典 正文 。 

原 儿 茶 酸 Protocatechuic Acid 

[CC HeO4 一 154. 12) 

本 品 为 白色 或 微 带 棕色 的 结晶 
醇 或 乙醚 中 溶解 ， 在 水 中 微 深 。 

钥 酸 钠 ” Sodium Molybdate 

[Na MoO, + 2H,O= 241. 95) 

本 品 为 白色 结晶 性 粉末 ; 加 热 至 100'C 失 去 结晶 水 。 在 
水 中 溶解 。 

铀 酸 铵 ”Ammonium Molybdate 

[CNH,)eMo Oz, + 4H;O= 1235. 86) 

本 品 为 无 色 或 淡 黄 绿色 结晶 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 中 
不 溶 。 

铁 ”Iron 

[Fe 一 55. 85) 

本 品 为 银灰 色 、 丝 状 或 灰 黑 色 无 定形 粉末 ; 露 置 潮湿 空 
气 中 遇 水 易 氧 化 。 在 稀 酸 中 溶解 ， 在 浓 酸 、 稀 碱 溶液 中 
不 溶 。 

铁 氨 握 化 钠 Sodium Ferricyanide，Ammoniated 

CNasLFe(CN);s NH;]* 3H;O= 325. 98] 

本 品 为 黄色 结晶 。 在 水 中 溶解 。 

铁 短 化 钾 ”Potassium Ferricyanide 

[Ka FeCCN)e = 329. 25) 

本 品 为 红色 结晶 ; 见 光 、 受 热 或 遇 酸 均 易 分 解 。 在 水 中 
溶解 ， 在 乙醇 中 微 溶 。 

氧化 炙 Holmium Oxide 

[HosO: 王 377. 86) 

本 品 为 黄色 固体 ; 微 有 引 湿性 ; 溶 于 酸 后 生成 黄色 盐 。 
在 水 中 易 溶 。 

氧化 铝 。 Aluminium Oxide 

[Al:O: 王 101. 96] 

本 品 为 白色 粉末 ; 无 味 ; 有 引 湿性 。 在 硫酸 中 溶解 ;在 
氢 氧 化 钠 深 液 中 能 缓慢 溶解 而 生成 氢 氧 化 物 ， 在 水 、 乙 醇 或 
乙醚 中 不 溶 。 

氧化 银 。 Silver Oxide 

[Ag:O 一 231. 74] 

本 品 为 棕 黑 色 粉 末 : 质 重 ; 见 光 渐 分 解 ， 易 燃 。 在 稀 酸 
或 氮 溶 液 中 易 溶 ， 在 水 或 乙醇 中 几乎 不 溶 。 

氧化 锌 ”Zinc Oxide 

[ZnO= 81. 39) 

本 品 为 白色 或 淡 黄 色 粉 末 。 在 稀 酸 、 浓 碱 或 浓 氨 溶液 中 
溶解 ， 在 水 或 乙醇 中 不 溶 。 

氧化 镁 Magnesium Oxide 

CMgO= 40. 30) 

本 品 为 白色 极 细 粉 末 ， 无 气味 ; 暴露 空气 中 易 吸 收 水 分 
和 二 氧化 碳 ， 与 水 结合 生成 氢 氧 化 镁 。 在 稀 酸 中 溶解 ， 在 纯 


， 置 空气 中 渐变 色 。 在 乙 
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水 中 极 微 溶解 ， 在 醇 中 不 溶 。 

氧化 铂 Lanthanum Oxide * 

{Laz Os 一 325. 84) 

本 品 为 类 白色 的 无 定形 粉末 。 在 空气 中 能 吸收 二 氧化 
碳 。 在 稀 矿 酸 中 溶解 而 成 盐 ， 在 水 中 不 溶 。 

氨 气 Ammonia 

CNH;=17.03) 

可 取 铁 盐 ( 氧 化 铵 ) 与 强 碱 ( 氢 氧化 钙 ) 共 热 ， 或 取 浓 氮 溶 
液 加 热 ， 放 出 的 气体 经 过 氧化 钙 干 燥 ， 即 得 。 

本 品 为 无 色 气 体 ， 具 氨 鼻 ;一 33C 时 液化 ， 一 78 时 凝 
固 成 无 色 晶 体 。 在 水 中 极 易 溶解 ， 溶 解 时 放出 大 最 热 。 

7- 氨 基 去 乙酰 毛 基 头孢 烷 酸 7-Aminodesacetoxycepha- 
losporanic Acid 

[Cs Ho Nz DO3:S 一 214. 25) 

本 品 为 白色 或 微 带 黄色 结晶 性 粉末 。 在 水 、 乙 醇 或 丙酮 
中 不 溶 ， 在 强酸 或 强 碱 溶液 中 溶解 . 

4- 氮 基 安 蔡 比 林 4-Aminoantipyrine 

[Cu His N;3O=203. 24] 

本 品 为 淡 黄 色 结 晶 。 在 水 、 乙 醇 或 葵 中 溶解 ， 在 乙醚 中 
微 溶 。 

1- 氨 基 -2- 恭 酚 -4- 磺 酸 ”1-Amino-2-naphthol-4-sulfonic Acid 

[Co Hs NO,S 一 239. 25) 

本 品 为 白色 或 灰色 结晶 ， 见 光 易 变色 ; 有 引 湿性 。 在 热 
的 亚 硫 酸 氧 钠 或 碱 溶液 中 溶解 ， 溶 液 易 氧 化 ; 在 水 、 乙 醇 或 
乙醚 中 不 溶 . 

氨基 黑 10B Amido Black 10B 

[Czs Hu Ne Na Os So 一 616. 50] 

本 品 为 棕 黑 色 粉 末 。 在 水 、 乙 醇 或 乙醚 中 溶解 ， 其 溶液 
为 蓝 黑 色 ; 在 硫酸 中 溶解 ， 溶 液 为 绿色 ; 在 丙酮 中 微 溶 。 

氨基 磺 酸 Sulfamic Acid 

CNH; SO: H=97. 09) 

本 品 为 白色 结晶 。 在 水 中 溶解 ， 溶 液 易 水 解 生成 硫酸 氧 
铵 ， 在 甲醇 或 乙醇 中 微 溶 ， 在 乙醚 或 丙酮 中 不 溶 。 

氨基 砚 酸 外 Ammonium Sulfamate 

[CNH; SOs NH, =114. 13) 

本 品 为 白色 结晶 ; 有 引 湿性 。 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 
难 溶 。 

LL- 胱 握 酸 L-Cystine 

[Cs Hi N; O15, = 240. 30] 

本 品 为 白色 结晶 。 在 酸 或 碱 溶液 中 溶解 ， 在 水 或 乙醇 中 
几乎 不 溶 。 

胰 蛋 白 脉 Tryptone 

本 品 为 米黄 色 粉 末 ， 极 易 潮 解 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 、 
乙醚 中 不 溶 。 

胰 蛋 白 酶 “Trypsin 

本 品 为 白色 、 类 白色 或 淡 黄 色 粉 未 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙 
醇 中 不 溶 。 
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胰 酶 ”Pancreatin 见 本 版 药 与 正文 。 

高 握 酸 ”Perchloric Acid 

CHCIO, = 100. 46] 

本 品 为 无 色 透 明 液体 ， 为 强 氧化 剂 ， 极 易 引 湿 ; 具 挥发 
性 及 腐蚀 性 。 与 水 能 任意 混合 。 

高 氨 酸 钢 Barium Perchlorate 

[Ba(CCID4 ):。3H2:O 王 390. 32] 

本 品 为 无 色 晶 体 。 有 毒 。 在 水 或 甲醇 中 溶解 ， 在 乙醇 、 
乙酸 乙 酯 或 丙酮 中 微 溶 ， 在 乙醚 中 几乎 不 溶 。 

高 碘 酸 ”Periodic Acid 

CHIO,。2H2:O 一 227. 94) 

本 品 为 无 色 单 斜 结晶 ;有 引 湿性 ， 暴 露 空 气 中 则 变 成 淡 
黄色 ; 有 氧化 性 。 在 水 中 易 深 ， 在 乙醇 中 溶解 ， 在 乙醚 中 
微 溶 。 

高 碘 酸 钠 ”Sodium Periodate 

CNalO, =213. 89] 

本 品 为 白色 结晶 性 粉末 。 在 水 、 盐 酸 、 硝 酸 、 硫 酸 或 醋 
酸 中 溶解 ; 在 乙醇 中 不 溶 。 

高 砚 酸 钾 Potassium Periodate 

CKIO, = 230. 00] 

本 品 为 白色 结晶 性 粉末 。 在 热 水 中 溶解 ， 在 水 中 微 溶 。 

高 锰 酸 钊 Potassium Permanganate 

(KMnO4 =158. 03) 

本 品 为 深 紫 色 结 晶 ， 有 金属 光泽 ; 为 强 氧 化 剂 。 在 乙 
醇 、 浓 酸 或 其 他 有 机 溶剂 中 即 分 解 而 产生 游离 氧 。 在 水 中 
溶解 。 

烟 酰 酷 氨 栈 肝 Nicotinyl-L-tyrosyl-hydrazide 

[Cs HieN4O: =300. 32] 

本 品 为 白色 结晶 。 在 热 乙醇 中 溶解 。 

酒石酸 Tartaric Acid 

[Hz Ce HOs 一 150. 29] 

本 品 为 白色 透明 结晶 或 白色 结晶 性 粉末 。 在 水 、 甲 醇 、 
乙醇 、 丙 醇 或 甘油 中 溶解 ， 在 乙醚 中 微 深 ， 在 三 氯 甲烷 中 
不 溶 。 

酒石酸 氮 钠 Sodium Bitartrate 

[NaHC4 H, Oe » H; O=190. 09] 

本 品 为 白色 结晶 性 粉末 ; 味 酸 。 在 热 水 中 易 溶 ， 在 水 或 
乙醇 中 不 溶 。 

酒石酸 氢 钾 Potassium Bitartrate 

CKHC, HO¢ = 188. 18) 

本 品 为 白色 透明 结晶 或 结晶 性 粉末 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙 
醇 中 不 溶 。 

酒石酸 钾 钠 ” ”Potassium Sodium Tartrate 

[KNaC, H, Os * 4H;O= 282. 22] 

本 品 为 白色 透明 结晶 或 结晶 性 粉末 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙 
醇 中 不 深 。 

酒石酸 锁 钾 ”Antimony Potassium Tartrate 
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C,H KO; Sb. HiO 一 333. 93] 


本 品 为 无 色 透 明 结晶 或 白色 粉末 ;无 臭 ， 味 微 甜 ， 有 风 

化 性 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 中 不 溶 。 

桑 色 素 Morin 

[Cu Hio O71 = 302. 23] 

本 品 为 淡 黄 色 针 状 结晶 ; 在 空气 中 变 为 棕色 ， 在 醇 中 易 
在 碱 溶液 中 溶解 ， 在 醋酸 或 乙醚 中 微 溶 。 

黄色 玉米 粉 ”Corn Flour 

本 品 为 黄色 玉米 加 工 制 成 的 黄色 粉末 ， 不溶 于 水 。 

黄 氧 化 对 ”Mercuric Oxide，Yellow 

CHgO=216. 59] 

本 品 为 黄色 或 橙黄 色 粉 末 ; 质 重 ; 见 光 渐变 黑 。 在 稀 硫 
酸 、 稀 盐酸 、 稀 硝酸 中 易 深 ， 在 水 、 乙 醇 、 丙 酮 或 乙醚 中 
不 溶 。 

1,3- 茜 二 酚 

x- 蔡 胺 

(Cio Hz NH; 一 143. 19] 

本 品 为 白色 针 状 结晶 或 粉末; 有 不 愉快 臭 ; 露 置 空气 中 
渐变 淡 红色 ; 易 升 华 。 能 随 水 蒸气 挥发 。 在 乙醇 或 乙醚 中 易 
溶 ， 在 水 中 微 溶 。 

@- 莱 酚 ”a_Naphthol 

[Cio H+ OH=144. 17) 

本 品 为 白色 或 略 带 粉红 色 的 结晶 或 粉末 ;有 苯酚 样 特 
臭 ;! 遇 光 渐变 黑 。 在 乙醇 、 三 氯 甲烷 、 乙 醚 、 基 或 碱 溶液 中 
易 溶 ， 在 水 中 微 溶 。 

及 蔡 酚 8Naphthol 

[Cio Hy OH 一 144. 17) 

本 品 为 白色 或 淡 黄色 结晶 或 粉末 ;有 特 臭 ; 见 光 易 变 
色 。 在 乙醇 、 乙 醚 、 甘 油 或 氢 氧 化 钠 溶液 中 易 溶 ， 在 热 水 中 
溶解 ， 在 水 中 微 溶 。 

cx - 茜 酚 苯 甲 醇 a-Naphtholbenzein 

[C2 Hzo Os = 392. 45) 

本 品 为 红 棕 色 粉 末 。 在 乙醇 、 乙 配 、 茶 或 冰 醋 酸 中 溶 
解 ， 在 水 中 不 溶 。 

及 蔡 磺 酸 钠 Sodium Bp-Naphthalenesulfonate 

[Cio Hr NaO; S= 230. 22] 

本 品 为 白色 结晶 或 粉末 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 中 不 溶 。 

1,2- 蔡 醒 -4- 磺 酸 钠 Sodium 1,2-Naphthoquinone-4-Sul- 
fonate 

[CCio Hs NaOs S= 260. 20] 

本 品 为 白色 结晶 。 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 难 溶 。 

蔡 醒 磷酸 钾 Potassium Naphthoquinione Sulfonate 

[Cio Hs KOs S= 276. 31) 

本 品 为 金黄 色 结 晶 。 在 50% 乙 醇 中 溶解 ， 在 水 中 微 溶 。 

酌 紫 ”Phthalein Purple 又 名 金属 枉 Metalphthalein 

[Ca Hsz N; O12 = 636. 58) 


区 


见 1,3- 二 羟基 蔡 。 
a -Naphthylamine 
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本 品 为 淡 黄 色 或 淡 棕 色 粉 末 。 

[检查 〗 灵敏 度 ” 取 本 品 10mg， 加 浓 氨 溶液 lml， 加 水 
至 100ml, 扬 匀 ; 取 5ml， 加 水 95ml、 浓 氨 溶 液 4ml、 乙 醇 
50ml、0. 1mol/L 氧化 负 溶液 0.1ml， 应 显 蓝 紫色 。 加 
0. 1mol/L 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 深 液 0.15ml， 溶 液 应 变色 。 

酚 红 Phenol Red 

[Ci Hi Os S= 354. 38) 

本 品 为 深 红 色 结 晶 性 粉末 。 在 乙醇 中 溶解 ， 在 水 、 三 氯 
甲烷 或 本 中 不 溶 ， 在 气 氧 化 钠 溶 液 或 碳酸 钠 溶 液 中 溶解 。 

雁 本 Phenolphthalein 

[Czo Hi Os 一 318. 33] 

本 品 为 白色 粉末 。 在 乙醇 中 溶解 ， 在 水 中 不 溶 。 

酚 磺 栈 Phenolsulfonphthalein 

[Co Hu Os S= 354. 38] 

本 品 为 深 红色 结晶 性 粉末 。 在 乙醇、 和 毛 氧 化 钠 或 碳酸 钠 
溶液 中 溶解 ， 在 水 、 三 握 甲 烷 或 乙醚 中 不 溶 。 

硅 钨 酸 Silicowolframic Acid 

[SiO, + 12WO;: . 26H; O= 3310. 66] 

本 品 为 白色 或 淡 黄 色 结 晶 ， 有 引 湿 性 。 在 水 或 乙醇 中 
易 溶 。 

硅胶 Silica Gel 

[mSiO, «+ nH; OO) 

本 品 为 白色 半 透 明 或 乳白 色 颗 粒 或 小 球 ， 有 引 湿性 ， 一 
般 含 水 3% 一 7%。 吸 湿 量 可 达 40% 左 右 。 

硅 菠 土 ”Kieselguhr 

本 品 为 白色 或 类 白色 粉末 ; 有 强 吸 附 力 和 和 良好 的 过 滤 
性 。 在 水 、 酸 或 碱 溶液 中 均 不 溶解 。 

铝 试剂 ( 金 精 三 羧 酸 针 ) 

[CCz Hzs N3O。 一 473. 44] 

本 品 为 棕 黄 色 或 暗 红色 的 粉末 或 颗粒 。 在 水 或 乙醇 中 
溶解 。 

铜 ”Copper 

[Cu 一 63. 55] 

本 品 为 红 棕色 片 状 、 颗 粒状 、 导 状 或 粉末 ， 有 光泽 ;在 
干燥 空气 中 和 常温 下 稳定 ， 久 置 潮 湿 空 气 中 则 生成 碱 式 盐 。 
在 热 硫酸 和 硝酸 中 易 溶 ， 在 浓 氨 溶液 中 溶解 并 生成 络 盐 。 

铬 天 青 S Chrome Azurol S 

[Co His Cl Nas Os, S= 605. 31) 

本 品 为 棕色 粉 未 。 在 水 中 溶解 ， 呈 棕 黄 色 溶 液 ; 在 醇 中 
溶解 度 较 水 中 小 ， 呈 红 棕 色 。 

铬 黑 T Eriochrome Black T 

[Czo Hi Na NaOyS 一 461, 39] 

本 品 为 棕 黑 色 粉 末 。 在 水 或 乙醇 中 溶解 。 

铬 酸 ”Chromic Acid 

[Ha: CrO4 =118. 01) 

本 品 为 三 氧化 铬 的 水 溶液 。 

铬 酸 钾 Potassium Chromate 


Ammonium Aurintricarboxylate 
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CK; CrO, =194.19) 

本 品 为 淡 黄色 结晶 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 中 不 溶 。 

偶 氨 此 Azo Violet 

(C1z Hs N;O, 一 259. 22] 

本 品 为 红 棕色 粉末 。 在 醋酸 、 氢 氧化 钠 溶液 或 甲 茱 中 
溶解 。 

脲 (尿素 ) ”Urea 

CNH2:CONH: 王 60. 06] 

本 品 为 白色 结晶 或 粉末 ;有 氮 臭 。 在 水 、 乙 醇 或 苯 中 溶 
解 ， 在 三 氯 甲 烷 或 乙醚 中 几乎 不 溶 。 

S- 羟 甲 基 糠 醛 ”5-Hydroxymethyl] Furfural 

[Ce Hs Os =126.11) 

本 品 为 针 状 结晶 。 在 甲醇 、 乙 醇 、 丙 酮 、 乙 酸 乙 酯 或 水 
中 易 溶 ， 在 苯 、 三 氯 甲 烷 或 乙醚 中 溶解 ， 在 石油 醚 中 难 溶 。 

8- 羟 基因 啉 ”8-Hydroxyquinoline 

[Cs Hr NO 一 145. 16) 

本 品 为 白色 或 淡 黄 色 结 晶 性 粉末 ;有 苯酚 样 特 臭 ; 见 光 易 
变 黑 。 在 乙醇 、 丙 酮 、 三 氯 甲 烷 、 共 或 无 机 酸 中 易 溶 ， 在 水 中 几 
平 不 溶 。 

液化 苯酚 ”Liquefied Phenol 

取 蔡 酚 90g， 加 水 少量 ， 置 水 浴 上 缓 缓 加热 ， 液 化 后 ， 
放 冷 ， 添 加 适量 的 水 使 成 100ml， 即 得 。 

液体 石蜡 ( 液 状 石蜡 ) Paraffin Liquid 

本 品 为 无 色 油 状 液体 ;几乎 无 臭 ;无味 。 与 多 数 脂肪 油 
能 任意 混合 ， 在 醚 或 三 氯 甲 烷 中 溶解 ， 在 水 或 醇 中 不 溶 。 

淀粉 Starch 

[(Ce HioOs ) = (162. 14)，] 

马铃薯 淀粉 ”Potato Starch 

本 品 为 茄 科 植 物 马 铃 昔 Solanum tuberosum L. 块茎 中 得 
到 的 淀粉 。 

本 品 为 白色 无 定形 粉末 ; 吸湿 性 强 ; 在 冷 时 与 碘 反应 ， 
溶液 呈 蓝 紫色 。 在 热 水 中 形成 微 带 蓝 色 的 溶胶 ， 浓 度 高 时 则 
成 糊 状 ， 冷 却 后 凝固 成 胶 冻 ， 在 冷水 、 乙 醇 或 乙醚 中 不 溶 。 

可 溶性 淀粉 ”Soluble Starch 

本 品 为 白色 或 淡 黄 色 粉 末 。 在 沸水 中 溶解 成 透明 微 显 荧 
光 的 液体 ， 在 冷水 、 乙 醇 或 乙醚 中 不 溶 。 

琥珀 酸 Succinic Acid 

CH;C HO, =118. 09] 

本 品 为 白色 结晶 。 在 热 水 中 溶解 ， 在 乙醇 、 丙 酮 或 乙醚 
中 微 湾 ， 在 葵 、 二 硫化 碳 、 四 氯 化 碳 或 石油 醚 中 不 溶 。 

琼脂 Agar 见 本 版 药典 正文 。 

琼脂 糖 Agarose 

本 品 为 白色 或 淡 黄 色 颗 粒 或 粉末 ;有 吸湿 性 。 在 热 水 中 
溶解 。 

2 ,2'- 联 吡啶 ”2,2' -Dipyridyl 

[Cs Hs NCs Hs N=156. 19] 

本 品 为 白色 或 淡 红 色 结 晶 性 粉末 。 在 乙醇 、 三 氯 甲 烷 、 
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乙 配 、 茶 或 石油 醚 中 易 溶 ， 在 水 中 微 溶 。 

联 苯胺 Benzidine 

[H:NCe HeCes Hi NH; =184. 24] 

本 品 为 白色 或 微 羔 红色 结晶 性 粉末 ; 在 空气 和 光线 影响 
下 颜色 变 深 。 在 沸 乙 醇 中 易 溶 ， 在 乙醚 中 略 溶 ， 在 沸水 中 微 
溶 ， 在 冷水 中 极 微 溶解 。 

葡萄 糖 

[Ce HizOs。H2O 一 198. 17) 

硝 基 甲 烷 

CCH,NO, =61. 0 和 

本 品 为 无 色 油状 液体 ; 易 燃 ， 其 蒸气 能 与 空气 形成 爆炸 
性 混合 物 。 与 水 、 乙 醇 或 碱 溶液 能 任意 混合 。 

硝 基 葵 Nitrobenzene 

[Ce Hs NO: 一 123. 11) 

本 品 为 无 色 或 淡 黄 色 的 油状 液体 有 苦 杏 仁 臭 。 在 乙 
醇 、 乙 醚 、 葵 或 油 类 中 易 溶 ， 在 水 中 极 微 溶解 。 

硝酸 Nitric Acid 

CHNO: =63. 01) 

本 品 为 无 色 透 明 液体 ; 在 空气 中 冒 烟 ， 有 窒息 性 刺激 气 
味 ; 遇 光 能 产生 四 氧化 二 氮 而 变 成 棕色 。 含 HNO; 应 为 
69% 一 71%(g/g) 。 与 水 能 任意 混合 。 

硝酸 亚 示 Mercurous Nitrate 

CHgNO:; » HO= 280. 61) 

本 品 为 白色 结 品 ; 稍 有 硝酸 自 。 在 水 或 稀 硝 酸 中 易 溶 ; 
在 大 量 水 中 分 解 为 碱 式 盐 而 沉淀 。 

硝酸 亚 钙 Cerous Nitrate 

[Ce(NO, ): » 6H; O= 434. 22] 

本 品 为 白色 透明 结晶。 在 水 、 乙 醇 或 丙酮 中 溶解 。 

硝酸 亚 包 Thallous Nitrate 

[TINO, 一 266. 40] 

本 品 为 白色 或 无 色 结晶 。 有 毒 。 极 易 溶 于 热 水 ， 能 溶 于 
冷水 ， 不 溶 于 醇 。 约 在 450C 分 解 。 

硝酸 汞 Mercuric Nitrate 

CHgCNO: ):。HzO 王 342. 62] 

本 品 为 白色 或 微 黄色 结晶 性 粉末 ; 有 硝酸 气味 ， 有 引 混 
性 。 在 水 或 稀 硝 酸 中 易 溶 ;在 大 量 水 或 沸水 中 生成 碱 式 盐 而 
沉淀 。 

硝酸 针 ”Thorium Nitrate 

CThCNO: )4,。4H2O 一 552. 12) 

本 品 为 白色 结晶 或 结晶 性 粉末 ; 为 强 氧 化 剂 ， 有 放射 
性 ， 水 溶液 呈 酸 性 。 在 水 与 乙醇 中 易 溶 。 

硝酸 钢 Barium Nitrate 

[Ba(NO; ); 一 261. 34] 

本 品 为 白色 结晶 或 结晶 性 粉末 ; 与 有 机 物 接触 、 摩 擦 或 
撞击 能 引起 燃烧 和 爆炸 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 中 不 溶 。 

硝酸 钠 ”Sodium Nitrate 

CNaNO; 一 84. 99] 


Glucose 


见 本 版 药典 正文 。 


Nitromethane 
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本 品 为 白色 透明 结晶 或 颗粒 ; 与 有 机 物 接 触 、 摩 擦 或 擅 
击 能 引起 燃烧 和 爆炸 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 中 微 深 。 

硝酸 钴 ”Cobaltous Nitrate 

KCo(CNO: ), » 6H; O= 291. 03) 

本 品 为 白色 结晶 或 结晶 性 颗粒 。 在 水 或 乙醇 中 易 溶 ， 在 
丙酮 或 氮 溶 液 中 微 溶 。 

硝酸 钾 Potassium Nitrate 

[KNO;,=101. 10) 

本 品 为 白色 结晶 或 粉 未 ; 与 有 机 物 接触 、 摩 擦 或 撞击 能 
引起 燃烧 和 爆炸 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 中 微 溶 。 

硝酸 铁 Ferric Nitrate 

CFe(NO;): »* 9H,O= 404. 02) 

本 品 为 浅 紫 色 至 灰白 色 结 唱 ， 微 有 潮解 性 ，100 以 下 
即 开始 分 解 。 在 水 、 醇 或 丙酮 中 易 溶 ， 在 硝酸 中 微 溶 。 

硝酸 铅 Lead Nitrate 

KPb(CNO: ): 一 331. 21) 

本 品 为 白色 结晶 ; 与 有 机 物 接触 、 摩 擦 或 撞击 能 引起 燃 
烧 和 爆炸 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 中 微 溶 。 

硝酸 策 匀 Ammonium Ceric Nitrate 

[Ce(NO; ),，2NHNO: 王 548. 22] 

本 品 为 权 红 色 结 晶 ， 有 强 氧 化 性 。 在 水 或 乙醇 中 溶解 ， 
在 浓 硝 酸 中 不 溶 。 

硝酸 铝 Aluminum Nitrate 

CAl1(NO; ); + 9H; O= 375, 13) 

本 品 为 白色 结晶 ;有 引 湿 性 ; 与 有 机 物 加 热能 引起 燃烧 
和 爆炸 。 在 水 或 乙醇 中 易 溶 ， 在 丙酮 中 极 微 溶 解 ， 在 乙酸 乙 
酶 或 吡啶 中 不 溶 。 

硝酸 铜 Cupric Nitrate 

CCu(NO;:s), + 3H;O=241. 60) 

本 品 为 蓝 色 柱状 结晶 ， 与 炭 末 、 硫 黄 或 其 他 可 燃 性 物质 
加 热 、 摩 擦 或 撞击 ， 能 引起 燃烧 和 爆炸 。 在 水 或 乙醇 中 
溶解 。 

硝酸 钱 ”Ammonium Nitrate 

CNH, NO; = 80. 04) 

本 品 为 白色 透明 结晶 或 粉末 。 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 
微 溶 。 

硝酸 银 Silver Nitrate 

CAgNO, =169. 87) 

本 品 为 白色 透明 片 状 结晶 。 在 氨 溶 液 中 易 溶 ， 在 水 或 乙 
醇 中 溶解 ， 在 醚 或 甘油 中 微 溶 。 

硝酸 错 Zirconium Nitrate 

CZr(NO;), »。 5H;zO= 429. 32] 

本 品 为 白色 结晶 ; 易 吸 潮 ; 热 至 100C 分解。 在 水 中 易 
溶 ， 在 乙醇 中 溶解 。 

硝酸 镁 Magnesium Nitrate 

CMEg(CNO: ):，6H:O 一 256. 42] 

本 品 为 白色 结晶 。 具 潮解 性 。 能 溶 于 乙醇 及 氨 溶 液 ， 溶 
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于 水 ， 水 溶液 呈 中 性 。 于 330C 分 解 。 与 易 燃 的 有 机 物 混 合 
能 发 热 燃 烧 ， 有 火灾 及 爆炸 危险 。 

硝酸 锅 ”Cadmium Nitrate 

[CdCNO: ):。4H2:O 一 308. 49] 

本 品 为 白色 针 状 或 斜 方形 结晶 。 具 潮解 性 。 易 溶 于 水 ， 
能 溶 于 乙醇 、 丙 酮 和 乙酸 乙 酯 ， 几 乎 不 溶 于 浓 硝 酸 。 与 有 机 
物 混合 时 ， 发 热 自燃 并 爆炸 。 

硝酸 锁 。 ”Lanthanum Nitrate 

CLa(NO;)s » 6H;O=433. 01) 

本 品 为 白色 结晶 。 在 水 、 乙 醇 或 丙酮 中 溶解 。 

硝酸 镍 ”Nickelous Nitrate 

CNi(NO; ), » 6H:O=290. 79) 

本 品 为 绿色 结晶 ， 水 溶液 叶酸 性 。 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 
或 乙 二 醇 中 溶解 ， 在 丙酮 中 微 溶 。 

硫 乙 醇 酸 ( 琉 基 醋酸 ) Thioglycollic Acid 

[CH; (SH)COOH= 92. 12) 

本 品 为 无 色 透 明 液 体 ， 有 刺激 性 臭 气 。 与 水 、 乙 醇 、 乙 
醋 或 莱 能 混合 。 

硫 乙 醇 酸 钠 Sodium Thioglycollate 

(CH;, (SH)COONa=114. 10] 

本 品 为 白色 结晶 ;有 微 臭 ， 有 引 湿性 。 在 水 中 易 溶 ， 在 
乙醇 中 微 溶 。 

硫化 钠 ”Sodium Sulfide 

[NazsS， 9H;O= 240. 18) 

本 品 为 白色 结晶 ， 水 溶液 呈 碱 性 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 
中 微 溶 ， 在 乙醚 中 不 溶 。 

硫 代 乙 酰胺 Thioacetamide 

[CH;3CSNH;=75. 13] 

本 品 为 无 色 或 白色 片 状 结晶 。 在 水 、 乙 醇 或 茶 中 溶解 ; 
在 乙醚 中 微 溶 。 

硫 代 硫酸 钠 Sodium Thiosulfate 

[ Naz SO:，5H:O 一 248. 19] 

本 品 为 白色 透明 结晶 或 白色 颗粒 。 在 水 中 溶解 并 吸 热 ， 
在 乙醇 中 微 溶 。 

硫黄 ”Sulfur 

[S= 32. 06] 

本 品 为 硫 的 数 种 同 素 异 构 体 ， 呈 黄色 细小 粉末 ; 易 燃 。 
在 茶 、 甲 茶 、 四 和 握 化 碳 或 二 硫化 碳 中 溶解 ， 在 乙醇 或 乙醚 中 
微 溶 ， 在 水 中 不 溶 。 

硫 脲 ”Thiourea 

(NH;CSNH, =76. 12) 

本 品 为 白色 斜 方 晶体 或 针 状 结晶 ; 味 苦 。 在 水 或 乙醇 中 
溶解 ， 在 乙醚 中 微 溶 。 

硫 氰 屋 钊 Potassium Thiocyanate 

[KSCN 王 97. 18) 

本 品 为 白色 结晶 。 在 水 或 乙醇 中 溶解 。 

硫 握 酸 铵 ”Ammonium Thiocyanate 
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(NH,SCH=76. 12) 

本 品 为 白色 结晶 。 在 水 或 乙醇 中 易 溶 ， 在 甲醇 或 丙酮 中 
溶解 ， 在 三 所 甲烷 或 乙酸 乙 酯 中 几乎 不 溶 。 

硫 氰 酸 铬 铵 ( 露 氏 盐 ) 

CNH4CrCNHi): (SCN), » H;O=354. 45] 

本 品 为 红色 至 深 红 色 结 晶 ; 在 水 中 能 分 解 游 离 出 氮 氰 酸 
而 呈 蓝 色 。 在 热 水 或 乙醇 中 溶解 ， 在 水 中 微 溶 。 

硫酸 Sulfuric Acid 

CH;: SO, = 98. 08] 

本 品 为 无 色 透 明 的 黏稠 状 液体 ; 与 水 或 乙醇 混合 时 大 量 
放 热 。 含 HiSO, 应 为 95% 一 98% (g/g)。 与 水 或 乙醇 能 任 
意 混合 。 相 对 密度 约 为 1. 84。 

硫酸 亚 铁 Ferrous Sulfate 

CFeSO, « 7H; O= 278. 02] 

本 品 为 淡 蓝 绿色 结晶 或 颗粒 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 中 
不 溶 。 

硫酸 示 Mercuric Sulfate 

[HgSO, = 296. 68] 

本 品 为 白色 颗粒 或 结晶 性 粉 未 ; 无 臭 ; 有 毒 。 在 盐酸 、 
热 稀 硫酸 或 浓 握 化 钠 溶液 中 溶解 。 

硫酸 软骨 素 ABC 酶 (硫酸 软骨 素 裂 解 酶 ABC) 
droitinase ABC 

本 品 主 要 从 普通 变形 杆菌 中 提取 而 得 ， 可 降解 硫酸 软骨 
索 。 为 白色 至 褐色 或 淡 橙 色 粉 末 ， 在 水 中 溶解 。 

硫酸 肘 Hydrazine Sulfate 

C(NH;,); » H;SO, =130. 12] 

本 品 为 白色 结晶 或 粉末 。 在 热 水 中 易 溶 ， 在 水 或 乙醇 中 
微 溶 。 

硫酸 诸 宁 Quinine Sulfate 

[C(Cz Hzs N, O;), »* H; SO, + 2H; O=782. 96] 

本 品 为 白色 细微 的 针 状 结晶 ， 无 鼻 ， 味 极 苦 ， 遇 光 渐 变 
色 ， 水 溶液 显 中 性 反应 。 在 三 毛 甲 烷 - 无 水 乙醇 (2 : 1) 的 混 
合 液 中 易 溶 ， 在 水 、 乙 醇 、 三 毛 甲 烷 或 乙醚 中 微 溶 。 

硫酸 氨 钾 Potassium Bisulfate 

CKHSO, = 136. 17) 

本 品 为 白色 结晶 ， 水 溶液 呈 强 酸性 。 在 水 中 溶解 。 

硫酸 钠 ”Sodium Sulfate 

[NazSO, 王 142. 04] 

本 品 为 白色 颗粒 性 粉末 ; 在 潮湿 空气 中 吸收 1 分 子 水 。 
在 水 或 甘油 中 溶解 ， 在 乙醇 中 不 溶 。 

硫酸 钙 ( 炮 石膏 ) 

[CaSO, » 2H;O= 172. 17) 

本 品 为 白色 结晶 性 粉末 。 在 狠 盐 溶液 、 硫 代 硫 酸 钠 溶 
液 、 氧 化 钠 溶液 或 酸 类 中 溶解 ， 在 水 或 乙醇 中 不 溶 。 

硫酸 钾 Potassium Sulfate 

[K; SO =174. 26] 

本 品 为 白色 结晶 或 结晶 性 粉末 。 在 水 或 甘油 中 溶解 ， 在 
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乙醇 中 不 溶 。 

硫酸 铁 馈 ”Ferric Ammonium Sulfate 

[FeNH, (SO, ); » 12H;: OQ=482. 20] 

本 品 为 白色 至 淡 紫 色 结 唱 。 在 水 中 溶解 ,在 乙醇 中 
不 溶 。 

硫酸 久 Ceric Sulfate 

CCe(SO4 ), = 332. 24] 

本 品 为 深 黄 色 结 晶 。 在 热 的 酸 溶液 中 溶解 ;在 水 中 微 
溶 ， 并 分 解 成 碱 式 盐 。 

硫酸 策 钻 Ammonium Ceric Sulfate 

[Ce(SO, ), « 2(NH' );, SO, « 4H;O=668. 58) 

本 品 为 黄色 或 橙黄 色 结 晶 性 粉末 。 在 酸 溶液 中 溶解 ， 在 
水 中 微 溶 ， 在 醋酸 中 不 溶 。 

硫酸 铝 Aluminium Sulfate 

[Al (SO, ); »* 18H;: O= 666. 43] 

本 品 为 白色 结晶 或 结晶 性 粉末 ， 有 光泽 。 在 水 中 溶解 ， 
在 乙醇 中 不 溶 。 

硫酸 铝 钾 ( 明 矶 ) 

CKAl1(SO, ), » 12H; O= 474. 39] 

本 品 为 白色 透明 的 结晶 或 粉末 ， 无 臭 ， 味 微 甜 而 涩 。 在 
水 或 甘油 中 易 溶 ， 在 乙醇 或 丙酮 中 不 溶 。 

硫酸 铜 Cupric Sujfate 

[CuSO, » 5H;O=249. 69] 

本 品 为 蓝 色 结 晶 或 结晶 性 粉末 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 中 
微 溶 。 

硫酸 钻 ” Ammonium Sulfate 

CCNH4): SO 一 132. 14] 

本 品 为 白色 结晶 或 颗粒 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 或 丙酮 中 
不 溶 。 

硫酸 锂 ”Lithium Sulfate 

CLis SO,»， H;O= 127. 96] 

本 品 为 白色 结晶 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 中 几乎 不 溶 。 

硫酸 锌 ”Zinc Sulfate 

[ZnSO, » 7H; O= 287. 56) 

本 品 为 白色 结晶 、 颗 粒 或 粉末 。 在 水 中 易 溶 ， 在 甘油 中 
溶解 ， 在 乙醇 中 微 溶 。 

硫酸 锈 Manganese Sulfate 

CMnSO, » H; O=169. 02] 

本 品 为 粉红 色 结 晶 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 中 不 溶 。 

硫酸 镁 Magnesium Sujfate 

CMgSO, 。 7H;O=246. 48] 

本 品 为 白色 结晶 或 粉末 ， 易 风化 。 在 水 中 易 深 ， 在 甘油 
中 缓 缓 溶解 ， 在 乙醇 中 微 溶 。 

硫酸 镍 Nickelous Sulfate 

CNiSO, »* 7H;O=280. 86] 

本 品 为 绿色 透明 结晶 。 在 水 或 乙醇 中 溶解 。 

硫酸 镍 铵 ”Ammonium Nickelous Sulfate 


Potassium Aluminium Sulfate 
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CNiSO, 。(NH4 ): SOe。6H:O 一 394. 99] 

本 品 为 蓝 绿色 结晶 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 中 不 溶 。 
紫 草 “Radix Arnebiae，Radix Lithospermi 

见 本 版 药典 (一 部 ) 正 文 紫 草 。 

唑 哪 啶 红 。 Quinaldine Red 

[Cz Hzs IN: 一 430. 33] 

本 品 为 深 红色 粉末 。 在 乙醇 中 溶解 ， 在 水 中 微 溶 。 


锌 Zinc 

KZn 一 65. 39] 

本 品 为 灰白 色 颗 粒 ， 有 金属 光泽 。 在 稀 酸 中 溶解 并 放出 
氨 ， 在 所 溶液 或 氢 氧 化 钠 溶液 中 缓慢 地 溶解 。 

锌 试剂 ”Zincon 

(Czo His Ns NaOe S—= 462. 42] 

本 品 为 棕色 结晶 性 粉末 。 在 乙醇 或 气 氧 化 钠 溶 液 中 溶 
解 ， 在 水 中 不 溶 。 


链 轿 蛋白 醇 ”Pronase E 

分 子 量 : 15000~27000 

本 品 为 白色 或 微 褐 色 粉 末 。 为 从 灰色 链 霉菌 (Strepto- 
myces griseus) 中 分 离 出 的 一 种 非特 异 蛋 白水 解 酶 (Prote- 
ase) 的 专 有 和 名称。 分 子 量 一 般 为 20000。 易 溶 于 盐水 和 稀 盐 
溶液 ， 最 适 pH 值 7.8 一 8. 0。 

氰 化 钊 Potassium Cyanide 

CKCN=65. 12) 

本 品 为 白色 颗粒 或 熔 块 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 中 微 溶 。 

氰 基 乙 酸 乙 酯 ”Ethyl Cyanoacetate 

[CCH; (CN)COOC;, Hs =113. 12) 

本 品 为 无 色 液 体 ， 有 了 酯 样 特 臭 ， 味 微 甜 。 与 乙醇 或 乙醚 
能 任意 混合 ， 在 氨 溶 液 或 碱 性 溶液 中 溶解 ， 在 水 中 不 溶 。 

拨 Chlorine 

[Cl 一 70. 90] 

由 盐酸 和 二 氧化 锰 作 用 而 制 得 。 本 品 为 黄 绿色 气体 ;有 
剧烈 窒息 性 臭 。 在 二 硫化 碳 或 四 氯 化 碳 中 易 溶 ， 在 水 或 碱 溶 
液 中 溶解 。 

氢化 二 甲 基 茶 基 烃 铵 ( 茶 扎 氯 铵 ) Benzalkonium Chloride 

本 品 为 白色 或 微 黄色 粉末 或 胶 状 小 片 。 在 水 、 乙 醇 或 再 
酮 中 极 易 溶解 ， 在 茶 中 微 溶 ， 在 乙醚 中 几乎 不 溶 。 

所 化 三 茶 四 氮 唑 ”Triphenyl]tetrazolium Chloride 

[Cis His CIN, = 334. 81) 

本 品 为 白色 结晶 ， 遇 光 色 变 暗 。 在 水 、 乙 醇 或 丙酮 中 溶 
解 ， 在 乙醚 中 不 溶 。 

氢化 亚 包 Thallous Chloride 

CTICl=239. 85) 

本 品 为 白色 结晶 性 粉末 。 有 毒 。 在 空气 及 光线 中 变 成 紫 
色 。 能 溶 于 沸水 ， 溶 于 260 份 冷水 ,不溶 于 醇 ， 盐 酸 能 降低 
其 在 水 中 的 溶解 度 。 

氢化 亚 锡 ”Stannous Chloride 

[SnCl, « 2H; OQ=225. 65) 
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本 品 为 白色 结晶 。 在 水 、 乙 醇 或 氢 氧 化 钠 溶液 中 溶解 。 
扎 化 金 ”Auric Chloride 

CHAuCl, » 3H,;O= 393. 83] 

本 品 为 鲜 黄 色 或 橙黄 色 结 晶 。 在 水 、 乙 醇 或 乙醚 中 深 

解 ， 在 三 氯 甲 烷 中 微 溶 。 

氢化 钙 Calcium Chloride 

[CaCl, »* 2H; OQ=147. 01] 

本 品 为 白色 颗粒 或 块 状 物 ， 有 引 湿 性 。 在 水 或 乙醇 中 


氢化 钢 Barium Chloride 
[BaCl; * 2H: OQ=244. 26] 
品 为 白色 结晶 或 粒状 粉末 。 在 水 或 甲醇 中 易 溶 ， 在 乙 

醇 、 丙 酮 或 乙酸 乙 酯 中 几乎 不 溶 。 

氢化 钠 ” Sodium Chloride 

[CNaCl= 58. 44) 

本 品 为 白色 结晶 或 结晶 性 粉末 ; 有 引 湿性 。 在 水 或 甘油 
中 溶解 ， 在 乙醇 或 盐酸 中 极 微 溶解 。 

扎 化 色 Palladium Chloride 

[PdCl: = 177. 33] 

本 品 为 红色 针 状 结晶 ， 有 吸 潮 性 。 在 水 、 乙 醇 、 丙 酮 或 
氢 溴 酸 中 溶解 。 

毛 化 钴 ”Cobaltous Chloride 

[CoCl; » 6H;O=237. 93] 

本 品 为 红色 或 紫红 色 结 晶 。 在 水 或 乙醇 中 易 溶 ， 在 丙酮 
中 溶解 ， 在 乙醚 中 微 溶 。 

扎 化 钊 Potassium Chloride 

[KCl 一 74. 55] 

本 品 为 白色 结晶 或 结晶 性 粉末 。 在 水 或 甘油 中 易 溶 ， 在 
乙醇 中 难 溶 ， 在 丙酮 或 乙醚 中 不 溶 。 

氢化 铜 Cupric Chloride 

(CuCl; » 2H; O=170. 48] 

本 品 为 淡 蓝 绿色 结晶 。 在 水 、 乙 醇 或 甲醇 中 溶解 ， 在 丙 
酮 或 乙酸 乙 酯 中 微 溶 。 

氢化 匀 Ammonium Chloride 

CNH,Cl= 53. 49] 

本 品 为 白色 结晶 或 结晶 性 粉末 。 在 水 或 甘油 中 溶解 ， 在 
乙醇 中 微 溶 。 

氢化 多 Cesium Chloride 

[CCsCl=168. 36] 

本 品 为 无 色 立 方 结晶 或 白色 结晶 性 粉末 ;有 潮解 性 。 在 
水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 微 溶 。 

扎 化 锂 ”Lithium Chloride 

CLiCl= 42. 39] 

本 品 为 白色 结晶 性 粉末 。 在 水 、 乙 醇 、 丙 酮 、 乙 醚 、 蜡 
成 醇 或 毛 氧 化 钠 溶 液 中 溶解 。 

氢化 钻 栈 ”Zirconyl Chloride 

[ZrOCl, » 8H; O= 322. 25) 
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本 品 为 白色 丝 状 或 针 状 结晶 ; 水 溶液 呈 酸 性 。 在 水 或 乙 
醇 中 易 溶 ， 在 盐酸 中 微 溶 。 

氢化 锌 ”Zinc Chlorid 

[ZnCl: =136. 30] 

本 品 为 白色 结晶 性 粉末 或 熔 块 。 在 水 中 易 深 ， 在 乙醇 、 
丙酮 或 乙醚 中 溶解 。 

氯 化 甸 Strontium Chloride 

[SrCl; » 6H;O= 266. 64) 

本 品 为 无 色 透明 结晶 或 颗粒 ; 无 气味 ; 在 空气 中 风化 ; 
在 湿 空 气 中 潮解 。 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 溶解 。 

氯化镁 Magnesium Chloride 

[MgCl。6H:O 一 203. 30) 

本 品 为 白色 透明 结晶 或 粉末 。 在 水 或 乙醇 中 洲 解 。 

毛 亚 氨基 -2,6- 二 扎根 2,6-Dichloroquinone Chlorimide 

(Cs Hz Cl; NO 一 210,. 45) 

本 品 为 灰 黄 色 结 晶 性 粉末 。 在 三 氯 甲 烷 或 乙醚 中 易 溶 ， 
在 热 乙醇 或 稀 氧 氧化 钠 溶液 中 溶解 ， 在 水 中 不 溶 。 

毛 铂 酸 Chioroplatinic Acid 

CHzPtCle * 6H; O=517. 90) 

本 品 为 橙 红色 结晶 ;， 易 潮解 。 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 、 丙 
酮 或 乙醚 中 溶解 。 

气 胺 T Chloramine 工 

[Cy H+ CINNaO;,S， 3H;O=281. 69] 

本 品 为 白色 结晶 性 粉末 ; 微 带 握 自 。 在 水 中 溶解 ， 在 三 
氯 甲 烷 、 乙 醚 或 葵 中 不 溶 。 

氯酸钾 ”Potassium Chlorate 

[KC1IO: 一 122. 55) 

本 品 为 白色 透明 结晶 或 粉末 。 在 沸水 中 易 溶 ， 在 水 或 甘 
油 中 溶解 ， 在 乙醇 中 几乎 不 溶 。 

氟 磺 酸 ”Chlorosulfonic Acid 

CSO, CIOH=116. 52) 

本 品 为 无 色 或 微 黄色 液体 ; 具 腐 蚀 性 和 强 刺激 性 ; 在 空 
气 中 发 烟 ; 滴 于 水 中 能 引起 爆炸 分 解 ， 也 能 被 醇和 酸 分 解 ， 
在 水 中 分 解 成 硫酸 和 盐酸 。 

焦 亚 硫酸 钠 ” Sodium Pyrosulfite 

[Nas SOi =190. 11) 

本 品 为 白色 结晶 或 粉末 ; 微 有 二 氧化 硫 臭 气 ; 有 引 湿 
性 。 在 水 或 甘油 中 溶解 ， 在 乙醇 中 微 溶 。 

焦 性 没食子 酸 ”Pyrogallic Acid 

[Ce H; (OH); =126. 11) 

本 品 为 白色 结晶 ， 有 光泽 。 在 水 、 乙 醇 或 乙 本 中 溶解 ， 
在 三 所 甲烷 、 茶 或 二 硫化 碳 中 微 溶 。 

焦 镜 酸 钾 Potassium Pyroantimonate 

CK; H; Sb; O; = 435.731 

本 品 为 白色 颗粒 或 结晶 性 粉末 。 在 热 水 中 易 溶 ， 在 冷水 
中 难 溶 ， 在 乙醇 中 不 溶 。 

滑石 粉 ”Talcum Powder 
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见 本 版 药典 (一 部 ) 正 文 滑石 粉 。 

吾 基 乙酸 ”Mercaptoacetic Acid 

[CC: HsO;S= 92. 12] 

含 硫 有 机 化 合 物 ， 无 色 透 明 液 体 ， 有 强烈 刺激 性 气味 。 
与 水 混 溶 ， 可 混 溶 于 乙醇 、 乙 醚 ， 溶 于 普通 溶剂 。 

琉 基 乙酸 钠 Sodium Mercaptoacetate 

CC 了 NaO: S=114. 10] 

本 品 为 白色 粉末 。 在 水 中 易 深 ， 在 乙醇 中 微 溶 。 

蓝 色 和 葡 聚 糖 2000 Blue Dextran 2000 

本 品系 在 葡 聚 糖 T2000 (平均 分 子 量 2 000 000) 上 引入 
多 环 生 色 团 冷冻 干燥 而 成 。 在 水 或 电解 质 水 溶液 中 易 溶 。 

草 酮 ”Anthrone 

{Ci Hio O= 194. 23) 

本 品 为 白色 结晶 。 在 乙醇 、 茶 或 热 氢 氧化 钠 溶 液 中 溶 
解 ， 在 水 中 不 溶 。 

栈 肪 Pancreatin Hydrolysate 

本 品 为 黄色 颗粒 ， 以 干 酷 素 为 原料 经 胰 酶 水 解 、 活 性 类 
脱色 处 理 、 精 制 而 成 ， 用 作 细 菌 培养 基 ， 特 别 是 作 无 菌 检验 
培养 基 。 

酷 氮 酸 ”Tyrosine 

(Cs Hi NO,s = 181. 19] 

本 品 为 白色 结晶 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 或 乙醚 中 不 溶 。 

酶 蛋白 Casein 

本 品 为 白色 或 淡 黄 色 的 颗粒 状 粉末 ， 无 臭 。 在 水 或 其 他 
中 性 溶剂 中 不 党， 在 氨 溶 液 或 氢 氧 化 钠 溶液 中 易 溶 。 

[检查 ] 碱 度 取 本 品 lg， 加 水 20ml， 振 播 10 分 钟 后 
滤 过 ， 滤 液 遇 石 蕊 试纸 不 得 显 碱 性 反应 。 

含 气量 按 干燥 品 计算 ， 含 氮 量 应 为 15. 2% ~~16.0% 
(通则 0704) 。 

脂肪 ”不 得 过 0.5% (通则 0713) 。 

水 中 溶解 物 不 得 过 0.1%。 

干燥 失重 不 得 过 10.0%( 通 则 0831) 。 

炽 灼 残 浊 ”不 得 过 1%( 通 则 0841) 。 

栈 蛋 和 白 胰 酶 消化 物 ( 胰 和 酷 肪 或 酷 脉 ) 

本 品 为 浅黄 色 粉 末 。 由 酪 蛋白 经 胰 蛋 白 酶 消化 而 得 ， 吻 
吸湿 。 在 水 中 煮沸 溶解 。 

碘 lodine 

[T=253. 81) 

本 品 为 紫 黑色 鳞片 状 结晶 或 块 状 物 ， 具 金属 光泽 。 在 乙 
酵 、 乙 醚 或 碘化钾 溶液 中 溶解 ， 在 水 中 极 微 溶解 。 

碘 化 四 丁 基 匀 ”Tetrabutylammonium Iodide 

CCC He ) NI= 369. 37] 

本 品 为 白色 或 微 黄色 结晶 。 在 乙醇 中 易 溶 ， 在 水 中 溶 
解 ， 在 三 握 甲 烷 中 微 溶 。 

碳化 钠 Sodium Iodide 

CNal= 149. 89) 

本 品 为 白色 结晶 或 粉末 。 在 水 、 乙 醇 或 甘油 中 溶解 。 
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碘化钾 Potassium Iodide 

CKI= 166. 00) 

本 品 为 白色 结 部 或 粉末 。 在 水 、 乙 醇 、 丙 酮 或 甘油 中 溶 
解 ， 在 乙醚 中 不 溶 。 

碘 化 锅 ” Cadmium Iodide 

[Cdl 一 366. 22] 

本 品 为 白色 或 淡 黄 色 结 晶 或 结晶 性 粉末 。 在 水 、 乙 醇 、 
乙醚 、 氨 溶液 或 酸 中 溶解 。 

碘 酸 钊 ”Potassium Iodate 

[KIO3 =214. 00] 

本 品 为 白色 结晶 或 结晶 性 粉末 。 在 水 或 稀 硫 酸 中 溶解 ， 
在 乙醇 中 不 溶 。 

硼砂 ” Borax 

CNa; BO »* 10H; O= 381. 37) 

本 品 为 白色 结晶 或 颗粒 ， 质 坚硬 。 在 水 或 甘油 中 溶解 ， 
在 乙醇 或 酸 中 不 溶 。 

硼酸 ”Boric Acid 

CHs BO: = 61. 83) 

本 品 为 白色 透明 结晶 或 结晶 性 粉末 ， 有 珍珠 样 光泽 。 在 
热 水 、 热 乙醇 、 热 甘油 中 易 溶 ， 在 水 或 乙醇 中 溶解 ， 在 丙酮 
或 乙醚 中 微 溶 。 

微 晶 纤维 素 ”Microcrystalline Cellulose 

CCen Hion+2 Osn+1) 

本 品 为 白色 或 类 白色 粉末 ， 无 臭 ， 无 味 。 在 水 、 乙 醇 、 
丙酮 或 甲苯 中 不 溶 。 

着 围 纤 维 率 钠 ”Sodium Carboxymethylcellulose 

本 品 为 白色 粉末 或 细 粒 ， 有 引 湿 性 。 在 热 水 或 冷水 中 吻 
分 散 、 膨 胀 ，1% 溶 液 黏度 为 0. 005 一 2. 0 Pa，s。 

澳 Bromine 

5Br 一 159. 81) 

本 品 为 深 红色 液体 ， 有 窒息 性 刺激 臭 ; 发 烟 ， 易 挥发 。 
与 乙醇 、 三 毛 甲 烷 、 乙 醚 、 苯 或 二 硫化 碳 能 任意 混合 ; 在 水 
中 微 溶 。 

省 化 十 六 烷 基 三 甲 铵 ”Cetrimonium Bromide 

CCie HisNCCHs ): Br= 364. 45] 

本 品 为 白色 结晶 性 粉末 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 中 微 溶 ， 
在 乙醚 中 不 溶 。 

澳 化 示 ”Mercuric Bromide 

CHgBr 一 360. 40] 

品 为 白色 结晶 或 结晶 性 粉末 。 在 热 乙醇 、 盐 酸 、 和 氢 省 
酸 或 省 化 钾 溶 液 中 易 溶 ， 在 三 氧 甲烷 或 乙醚 中 微 溶 。 

省 化 钠 。 Sodium Bromide 

[NaBr 一 102. 89] 

本 品 为 白色 结晶 或 粉末 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 中 微 溶 。 

省 化 钾 Potassium Bromide 

CKBr=119. 00) 

本 品 为 白色 结晶 或 粉末 。 在 水 、 沸 乙醇 或 甘油 中 溶解 ， 
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在 乙醇 中 微 溶 。 

省 甲 酚 紫 ”Bromocresol Purple 

[Cz Hi Br Os S= 540. 23] 

本 品 为 淡 黄 色 或 淡 红 色 结 晶 性 粉 未 。 在 乙醇 或 稀 碱 溶液 
中 溶解 ， 在 水 中 不 溶 。 

外 甲 酚 绿 Bromocresol Green 

[Cz Hu Brs Os S= 698. 02] 

本 品 为 淡 黄 色 或 棕色 粉末 。 在 乙醇 或 稀 碱 溶液 中 溶解 ， 
在 水 中 不 溶 。 

澳 酷 蓝 。、 Bromophenol Blue 

[Cs Hio Br Os S= 669. 97] 

本 品 为 黄色 粉末 。 在 乙醇 、 乙 配 、 苏 或 稀 碱 溶液 中 溶 
解 ， 在 水 中 微 溶 。 

溴 酸 钾 Potassium Bromate 

[KBrO;, =167. 00] 

本 品 为 白色 结晶 或 粉末 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 中 不 溶 。 

澳 麻 香草 酚 蓝 ”Bromothymol Blue 

[Ca Hzs Brz Os S= 624. 39] 

本 品 为 白色 或 淡 红 色 结 唱 性 粉末 。 在 乙醇 、 稀 碱 溶液 或 
氮 溶 液 中 易 溶 ， 在 水 中 微 溶 。 

溶 肉 瘤 素 Sarcolysin 

[Ca HisCl Nz O; = 305. 20] 

本 品 为 针 状 结晶 。 在 乙醇 或 乙 二 醇 中 溶解 ， 在 水 中 几乎 
不 溶 。 

溶剂 蓝 19 Solvent Blue 19 

本 品 为 1- 氨 基 -4- 葵 氨基 万 配 与 1- 甲 胺 基 -4- 葵 氨基 万 本 
的 混合 物 。 

户 乙 二 醇 1500 Polyethylene Glycol 1500 

本 品 为 白色 或 乳白 色 蜡 状 固体 ， 有 轻微 的 特 自 ; 遇 热 即 
熔化 。 在 水 或 乙醇 中 溶解 。 

聚 乙 二 醇 6000 Macrogol 6000 

本 品 为 白色 螨 状 固体 薄片 或 颗粒 状 粉末 ; 略 有 特 自 ; 在 
水 或 乙醇 中 易 溶 ， 在 乙 配 中 不 溶 。 

聚 乙 二 醇 戊 二 酸 酷 

[CHO(CH;: CH; OCO(CH; )3COO), H=600~800) 

本 品 为 棕 黑色 黏稠 液体 。 在 丙酮 或 三 氧 甲 烷 中 溶解 。 

聚 山梨 酯 80( 址 温 80) Polysorbate 80 

本 品 为 淡 黄 色 至 橙黄 色 的 黏稠 液体 ; 微 有 特 臭 。 在 水 、 
乙醇 、 甲 醇 或 乙酸 乙 酯 中 易 溶 ， 在 矿物 油 中 极 微 溶解 。 

蔗糖 ”Sucrose 

[Ci Hz O11 = 342. 307] 

本 品 为 无 色 结 晶 或 白色 结晶 性 的 松散 粉末 ; 无 臭 ， 味 
甜 。 在 水 中 极 易 溶解 ， 在 乙醇 中 微 溶 ， 在 三 所 甲烷 或 乙醚 中 
不 溶 。 

酵母 省 出 粉 Yeast Extract Powder 

酵母 漫 高 Yeast Extract 

本 品 为 红 黄色 至 棕色 粉末 ; 有 特 臭 ， 但 无 腐败 自 。 在 水 
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中 溶解 ， 溶 液 显 弱酸 性 。 

[检查 ] 氧化 物 ”本 品 含 氯 化 物 以 NaCl 计算 , “不 得 过 
5%% (通则 0801) 。 

含 气量“ 按 干燥 品 计算 ， 含 氮 量 应 为 7.2%% 一 9.5%( 通 
则 0704)。 

可 凝 蛋白 取 本 品 的 水 溶液 (1 一 20)， 滤 过 后 者 沸 , 不 
得 发 生 沉淀 。 

干燥 失重 不 得 过 5.0%( 通 则 0831) 。 

炽 灼 残渣 不 得 过 15%( 通 则 0841) 。 

碱 式 硝酸 钱 ”Bismuth Subnitrate 

[4BiNO: (OH); BIO(OH) =1461. 99) 

本 品 为 白色 粉末 ， 质 重 ; 无 自 ， 无 味 ; 稍 有 引 湿 性 。 在 盐 
酸 、 硝 酸 、 稀 硫酸 或 醋酸 中 溶解 ， 在 水 或 乙醇 中 几乎 不 溶 。 

碱 性 品 红 Fuchsin Basic (Magenta) 

本 品 为 深 绿色 结晶 ， 有 金属 光泽 。 在 水 或 乙醇 中 溶解 ， 
在 乙醚 中 不 洲 。 

碳酸 钙 Calcium Carbonate 

[CaCO: =100. 09] 

本 品 为 白色 结晶 性 粉末 。 在 酸 中 溶解 ， 在 水 或 乙醇 中 
不 溶 。 

碳酸 钠 ”Sodium Carbonate 

CNa:s CO » 10H;: O= 286. 14] 

本 品 为 白色 透明 结晶 。 在 水 或 甘油 中 溶解 ,在 乙醇 中 
不 溶 。 

碳酸 氨 钠 ”Sodium Bicarbonate 

[NaHCO: = 84. 01] 

本 品 为 白色 结晶 性 粉末 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 中 不 溶 。 

碳酸 钾 Potassium Carbonate 


CKRiCOs ,1 去 HsO=165. 23] 


本 品 为 白色 结晶 粉末 或 颗粒 ， 有 引 湿 性 。 在 水 中 溶解 ， 
在 乙醇 中 不 溶 。 

碳酸 铜 ( 碱 式 ) 

[Cuz (OH);COs 或 CuCO:。Cu(COH)。 一 221. 12] 

本 品 为 绿色 或 蓝 色 无 定形 粉末 或 暗 绿色 结晶 。 有 毒 。 在 
稀 酸 及 氨 溶 液 中 溶解 ， 在 水 和 醇 中 不 溶 。 

碳酸 铵 Ammonium Carbonate 

本 品 为 碳酸 氨 铵 与 氨基 甲酸 钙 的 混合 物 ， 为 白色 半 透 明 
的 硬块 或 粉末 ;有 氨 臭 。 在 水 中 溶解 ， 但 在 热 水 中 分 解 。 在 
乙醇 或 浓 氮 溶液 中 不 溶 。 

碳酸 锂 ”Lithium Carbonate 

[LizCOas 三 73. 89] 

本 品 为 白色 粉 未 或 结晶 ; 质 轻 。 在 稀 酸 中 溶解 ， 在 水 中 
微 溶 ， 在 乙醇 或 丙酮 中 不 溶 。 

镁 粉 ”Magnesium 

[Mg 一 24. 31) 

本 品 为 带 金属 光泽 的 银白 色 粉 末 。 在 酸 中 溶解 ， 在 水 中 


Cupric Carbonate (Basic) 


315 。 
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不 溶 。 

精制 煤油 Kerosene，Refined 

本 品 为 无 色 或 淡 黄 色 油 状 液体 ; 有 特 臭 。 与 三 毛 甲 烷 、 
茶 或 二 硫化 碳 能 混 溶 ， 在 水 或 乙醇 中 不 溶 。 

取 市 售 煤 油 300ml， 置 500ml 分 液 漏斗 中 ， 加 粗 硫 酸 洗 
涤 4~5 次 ， 每 次 20ml， 至 酸 层 显 浅 黑 色 为 止 ， 分 取 煤 油 
层 ， 用 水 将 酸 洗 尽 ， 再 用 氢 氧 化 钠 溶液 (1-~>5)20ml 洗涤 ， 
最 后 用 水 洗 净 并 用 无 水 氯 化 钙 脱水 后 ， 倾 人 蒸 馅 瓶 中 ， 在 
砂 洽 上 附 空气 冷凝 管 蒸 馅 ， 收 集 160 一 2507 的 馏 出 物 ， 
即 得 。 

樟脑 ”Camphor 

{Cio Hie O=152. 25] 

本 品 为 白色 结晶 性 粉末 或 无 色 半 透明 的 硬块 ， 加 少量 的 
乙醇 、 三 氯 甲烷 或 乙醚 ， 易 研 碎 成 组 粉 ;， 有 刺激 性 特 臭 ， 味 
初 辛 、 后 清凉 ;在 室温 下 易 挥 发 ， 燃 烧 时 发 生 黑 烟 及 有 光 的 
火焰 。 在 三 氯 甲 烷 中 极 易 溶解 ， 在 乙醇 、 乙 醚 、 脂 肪 油 或 挥 
发 油 中 易 溶 ， 在 水 中 极 微 溶解 。 

樟脑 油 ”Camphor Oil 

本 品 为 天 然 油 类 ， 具 强烈 樟脑 臭 。 在 乙醚 或 三 氯 甲 烷 中 
溶解 ， 在 乙醇 中 不 溶 。 

六 樟脑 磺 酸 ”Camphor Sulfonic Acid 

[Cu Hie Oi S= 232. 30] 

本 品 为 白色 柱状 结晶 。 在 甘油 、 冰 醋酸 或 乙酸 乙 酯 中 微 
溶 ， 在 乙醇 中 极 微 溶解 ， 在 乙醚 中 几乎 不 溶 。 

橄榄 油 Olive Oil 

本 品 为 淡 黄 色 或 微 带 绿色 的 液体 。 与 三 氯 甲 烷 、 
二 硫化 碳 能 任意 混合 ， 在 乙醇 中 微 溶 ， 在 水 中 不 溶 。 

醋 柄 Acetic Anhydride 

[(CHs CO):O 王 102. 09] 

本 品 为 无 色 透 明 液 体 。 与 三 氯 甲 烷 、 乙 醚 或 冰 栈 酸 能 任 
意 混合 ， 与 水 混 深 生成 醋酸 ， 与 乙醇 混 溶 生成 乙酸 乙 酯 。 

醋酸 Acetic Acid 

[Cs Hs O: 一 60. 05) 

本 品 为 无 色 透 明 液体 。 含 C: HsO; 应 为 36% ~ 37% 
(g/g)。 与 水 、 乙 醇 与 乙醚 能 任意 混合 ， 在 二 硫化 碳 中 不 溶 。 

醋酸 冬 ”Mercuric Acetate 

CHg(C: HasO: ): 一 318. 68] 

本 品 为 白色 结晶 或 粉末 ， 有 了 醋酸 样 特 臭 。 在 水 或 乙醇 中 
溶解 。 

醋酸 钠 Sodium Acetate 

CNaC;, H;O; »* 3H;O=136. 08] 

本 品 为 白色 透明 结晶 或 白色 颗粒 ， 易 风化 。 在 水 中 
溶解 。 

醋酸 销 Cobaltous Acetate 

(Co(C: H;3O;), + 4H; O= 249. 08] 

本 品 为 业 红 色 结晶 。 在 水 、 乙 醇 、 稀 酸 或 乙酸 戊 酯 中 
溶解 。 


.316 。 


乙醚 或 
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酷 酸 钾 ”Potassium Acetate 

KKC: H;O, = 98. 14] 

本 品 为 白色 结 品 或 粉末 ， 有 引 湿 性 。 在 水 或 乙醇 中 

易 溶 。 \ 
醋酸 名 Lead Acetate 

CPb(C; H:O; )。 + 3H:O= 379. 34] 

本 品 为 白色 结晶 或 粉末 。 在 水 或 甘油 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 
溶解 。 

醋酸 氧 铀 Uranyl] Acetate 

[CUGO: (Cz Hi Oi;,); + 2H,;O= 424.15) 

本 品 为 黄色 结晶 性 粉末 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 中 微 溶 。 

醋酸 铜 Cupric Acetate 

CCu(C: Has DO: ): + H;O=199. 65) 

本 品 为 瞳 绿色 结晶 。 在 水 或 乙醇 中 溶解 ， 在 乙醚 或 甘油 
中 微 溶 。 

醋酸 钻 Ammonium Acetate 

CNH4C: H;O; =77. 08) 

本 品 为 白色 颗粒 或 结晶 ， 有 引 湿性 。 在 水 或 乙醇 中 溶 
解 ， 在 丙酮 中 微 溶 。 

醋酸 联 苯胺 “Benzidine Acetate 

[Cu Hi N; OO, 一 244. 29] 

本 品 为 白色 或 淡 黄 色 结 晶 或 粉末 。 在 水 、 醋 酸 或 盐酸 中 
溶解 ， 在 乙醇 中 极 微 溶解 。 

醋酸 锌 ”Zinc Acetate 

[Zn(C: HiO;),»* 2H;O=219. 51) 

本 品 为 白色 结晶 。 在 水 或 省 乙醇 中 易 深 ， 在 乙醇 中 
微 溶 。 
醋酸 匀 Magnesium Acetate 
CMg(C: H:O;);,=142.39] 

本 品 为 白色 结晶 ， 有 引 湿性 。 在 水 或 乙醇 中 易 溶 。 

柄 酸 锡 Cadmium Acetate 

[Cd(C, HsO; ), * 2H, OiO=266. 53] 

本 品 为 白色 结晶 。 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 溶解 ， 在 乙醚 
中 极 微 溶解 。 

镍 铝 合金 Aluminum Nickel Alloy 

本 品 为 灰色 金属 合金 。 在 氢 氧 化 钠 溶液 中 铝 被 溶解 放出 
氢气 ， 所 剩余 的 镍 具有 活性 。 

糊 精 。 Dextrin 见 本 版 药典 正文 。 

统 氨 酸 ”Valine 

{Cs Hi NO; =117. 15) 

本 品 为 白色 片 状 结晶 ， 能 升华 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 或 
乙醚 中 不 溶 。 

衣 胭 脂 

[CCie Hs N; Nas Og S = 466, 36] 

本 品 为 蓝 色 结晶 或 粉 未 ， 有 金属 光泽 。 在 水 中 微 溶 ， 在 
乙醇 中 不 溶 。 

橙黄 (金莲 橙 00) 


Indigo Carmine 


Orange VY (Tropaeolin OO) 
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CCis Hs N; NaOs S= 375. 38] 

本 品 为 黄色 粉末 。 在 水 或 乙醇 中 溶解 。 

和 磺胺 ”Sulfanilamide 

[Ce Hs N; (0 S 王 172. 21) 

本 品 为 白色 叶 状 或 针 状 结晶 或 粉末 。 在 沸水 、 乙 醇 、 丙 
酮 、 甘 油 、 盐 酸 或 苛 性 碱 溶液 中 溶解 ， 在 水 中 微 溶 ， 在 三 氧 
甲烷 、 乙 醚 或 葵 中 不 溶 。 

和 磺 基 丁 二 酸 钠 二 辛 酯 ”Dioctyl Sodium Sulfosuccinate 

[Czo Hay NaOyS 一 444. 57) 

本 品 为 白色 螨 样 固体 。 在 水 、 甲 醇 、 丙 酮 、 葵 或 四 毛 化 
碳 中 溶解 ， 在 碱 性 溶液 中 易 水 解 。 

磺 基 水 杨 酸 ”Sulfosalicylic Acid 

CC: HeOeS。2H2O 一 254. 22) 

本 品 为 白色 结晶 或 结晶 性 粉末 ; 遇 微 量 铁 时 即 变 粉红 
色 ， 高 温 时 分 解 成 酚 或 水 杨 酸 。 在 水 或 乙醇 中 易 溶 ， 在 乙醚 


中 溶解 。 

凝血 酶 (FIa) Thrombin 

本 品 为 白色 冻 干 块 状 物 。 由 牛 血浆 或 人 血浆 提 取 纯 化 
得 到 。 


磷 钨 酸 ”Phosphotungstic Acid 

CP,Os + 20WO;, » 28H; GO 一 5283. 34] 

本 品 为 白色 或 淡 黄 色 结 晶 。 在 水 、 乙 醇 或 乙醚 中 溶解 。 

磷 钥 酸 ”Phosphomolybdic Acid 

CP;O: » 20MoO; ， 51 H; O= 3939. 49) 

本 品 为 鲜 黄色 结晶 。 在 水 、 乙 醇 或 乙醚 中 溶解 。 

磷酸 ”Phosphoric Acid 

CH;PO, 一 98. 00] 

本 品 为 无 色 透 明 的 黏稠 状 液体 ， 有 腐蚀 性 。 在 水 中 
溶解 。 

磷酸 二 氢 钠 ”Sodium Dihydrogen Phosphate 

[NaH; PO; * H;O= 137. 99) 

本 品 为 白色 结晶 或 颗粒 。 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 几乎 
不 溶 。 

磷酸 二 氨 钾 ”Potassium Dihydrogen Phosphate 

CKH;PO, = 136. 09] 

本 品 为 白色 结晶 或 结晶 性 粉 未 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 中 
不 溶 。 

磷酸 二 迄 铵 ”Ammonium Phosphate Monobasic 

[CNH H;PO, =115. 03] 

本 品 为 无 色 结晶 或 白色 结晶 性 粉末 ;无 味 。 露 置 空气 中 
能 失去 约 8% 的 氮 。 在 乙醇 中 微 溶 ， 在 丙酮 中 不 溶 。 

磷酸 三 辛 酯 ”Trioctyl Phosphate 

[CC(Cs Hir)3PO, 一 434. 64] 

本 品 为 无 色 或 淡 黄 色 油状 液体 。 在 乙醇 、 丙 酮 或 乙醚 中 
溶解 。 

磷酸 三 钉 Calcium Orthophosphate 

[CCas (PO, ): = 310. 20) 
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本 品 为 白色 无 定形 粉末 ; 无 昧 ; 在 空气 中 稳定 ， 在 热 水 
中 分 解 。 在 稀 盐酸 或 硝酸 中 溶解 ， 在 水 、 乙 醇 或 醋酸 中 几乎 
不 溶 。 

磷酸 钠 ”Sodium Phosphate 

CNas PO, »* 12H;O= 380. 12] 

本 品 为 无 色 或 白色 颗粒 。 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 微 溶 。 

磷酸 迄 二 钠 ” Disodium Hydrogen Phosphate 

CNas HPO, » 12H; OQ= 358. 14) 

本 品 为 白色 结晶 或 颗粒 状 粉 末 ， 易 风化 。 在 水 中 溶解 ， 
在 乙醇 中 不 溶 。 

磷酸 迄 二 钾 Dipotassium Hydrogen Phosphate 

KK HPO =174. 18) 

本 品 为 白色 颗粒 或 结晶 性 粉末 。 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 
微 溶 。 

磷酸 氨 二 铵 ”Diammonium Hydrogen Phosphate 

CCNH4)， HPO, = 132. 06] 

本 品 为 白色 结晶 或 结晶 性 粉末 ; 露 置 空气 中 能 失去 氨 而 
变 成 磷酸 二 和 毛 狠 。 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 中 不 溶 。 

磷酸 包 钠 ”Sodium Ammonium Phosphate 

[Na(NH);: PO, » 4H;O=226. 10) 

本 品 为 白色 结晶 或 颗粒 ， 易 风化 并 失去 部 分 氨 。 在 水 中 
溶解 ， 在 乙醇 中 不 溶 。 

卫 红 钠 ”Eosin Sodium 

[Czo He Br Nas Os = 691. 86] 

本 品 为 红色 粉末 。 在 水 中 易 溶 ， 水 溶液 呈 红 色 荧 光 ; 在 
乙醇 中 微 溶 ; 在 乙醚 中 不 溶 。 

糠 醋 ”Furfural 

[Cs HsO;=96.09) 

本 品 为 无 色 或 淡 黄 色 油 状 液体 ; 置 空气 中 或 见 光 易 变 为 
棕色 。 与 水 、 乙 醇 或 乙醚 能 任意 混合 。 

靶 酸 Tannic Acid 

[Cre Hss O46 一 1701. 22] 

本 品 为 淡 黄 色 或 淡 棕 色 粉 末 ， 质 疏松 ;有 特 臭 ; 置 空气 
中 或 见 光 逐渐 变 深 。 在 水 或 乙醇 中 溶解 。 

麻 香 草 酚 ”Thymol 

(Cio Hi O=150. 22) 

本 品 为 白色 结晶 。 在 水 中 极 微 溶解 。 

靡 香草 酚 本 Thymolphthalein 

[Czs Hao O14 一 430. 54] 

本 品 为 白色 粉末 。 在 乙醇 中 溶解 ， 在 水 中 不 溶 。 

磨 香 草 酚 蓝 ”Thymol Blue 

[C21 Ho O; S= 466. 60] 

本 品 为 棕 绿 色 结 晶 性 粉末 。 在 乙醇 中 溶解 ， 在 水 中 
不 溶 。 
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一 氧化 砚 试 液 ” 取 碘化钾 0. 14g 与 碘 酸 钾 99mg， 加 水 
* 317 。 
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125ml 使 溶解 ， 再 加 盐酸 125ml， 即 得 。 本 液 应 置 玻璃 瓶 内 ， 
密闭 ， 在 凉 处 保存 。 

N- 乙 酰 -L- 栈 氨 酸 乙 酯 试 液 取 N- 乙 酰 -L- 酷 氨 酸 乙 酯 
24.0mg， 加 乙醇 0.2ml 使 溶解 ， 加 磷酸 盐 缓 冲 液 〈 取 
0. 067mol/L 磷酸 二 氢 钾 溶液 38. 9mi 与 0.067mol/L 磷酸 和 氢 
二 钠 溶 液 681.6ml， 混 合 ，pH 值 为 7.0)2ml， 加 指示 液 
(〈 取 等 量 的 0.1% 甲 基 红 的 乙醇 溶液 与 0.05% 亚 甲 蓝 的 乙醇 
溶液 ， 混 匀 )1ml， 用 水 稀释 至 10ml， 即 得 。 

乙醇 制 对 二 甲 氨基 茶 甲 醋 试 液 ” 取 对 二 甲 氨基 茶 甲 醋 
lg， 加 乙醇 9.0ml 与 盐酸 2.3ml 使 溶解 ， 再 加 乙醇 至 
100ml， 即 得 。 

乙醇 制 氨 氧 化 钾 试 液 ”可取 用 乙醇 制 氢 氧 化 钾 滴 定 液 
(0. 5mol/L) 。 

乙醇 制 氮 试 液 ” 取 无 水 乙醇 ， 加 浓 氨 溶液 使 每 100ml 中 
含 NH;9~11g， 即 得 。 本 液 应 置 橡皮 塞 瓶 中 保存 。 

乙醇 制 硝酸 银 试 液 ” 取 硝酸 银 4g， 加 水 10ml 溶解 后 ， 
加 乙醇 使 成 100ml， 即 得 。 

乙醇 制 硫酸 试 液 ” 取 硫 酸 57ml， 加 乙醇 稀释 至 1000ml， 
即 得 。 本 液 含 H: SO, 应 为 9.5% 一 10.5 上 %。 

乙醇 制 省 化 汞 试 液 ” 取 省 化 汞 2.5g， 加 乙醇 50ml， 微 
热 使 溶解 ， 即 得 。 本 液 应 置 玻璃 塞 瓶 内 ， 在 暗 处 保存 。 

二 乙 基 二 硫 代 氮 基 甲 酸 钠 试 液 ” 取 二 乙 基 二 硫 代 和 氨基 甲 
酸 钠 0.1g， 加 水 100ml 溶解 后 ， 滤 过 ， 即 得 。 

二 乙 基 二 硫 代 氨 基 甲 酸 银 试 液 ” 取 二 乙 基 二 硫 代 氨基 甲 
酸 银 0. 25g， 加 三 氯 甲 烷 适 量 与 三 乙 胺 1.8ml， 加 三 氯 甲 烷 
至 100ml， 搅 拌 使 溶解 ， 放 置 过 夜 ， 用 脱脂 棉 滤 过 ， 即 得 。 
本 液 应 置 棕色 玻璃 瓶 内 ， 密 塞 ， 置 阴凉 处 保存 。 

二 苯胺 试 液 取 二 苯胺 lg， 加 硫酸 100ml 使 溶解 ， 
即 得 。 

二 盐酸 二 甲 基 对 葵 二 胺 试 液 ” 取 二 盐酸 二 甲 基 对 苯 二 胺 
0.1g， 加 水 10ml， 即 得 。 需 新 鲜 少 量 配 制 ， 于 冷 处 避 光 保 
存 ， 如 试 液 变 成 红 褐色， 不 可 使 用 。 

二 氨基 蔡 试 液 取 2,3- 二 氨基 蔡 0.1g 与 盐酸 羟 胺 
0. 5g， 加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 100ml， 必 要 时 加 热 使 溶解 ， 
放 冷 滤 过 ， 即 得 。 本 液 应 临 用 新 配 ， 避 光 保 存 。 

二 硝 基 茶 试 液 取 间 二 硝 基 茶 2g， 加 乙醇 使 溶解 成 
100ml， 即 得 。 

二 硝 基 茶 甲 酸 试 液 取 3,5- 二 硝 基 茶 甲酸 lg， 加 乙醇 
使 溶解 成 100ml， 即 得 。 

二 硝 基 茶 肘 乙醇 试 液 ” 取 2,4- 二 硝 基 蔡 脐 lg， 加 乙醇 
1000ml 使 溶解 ， 再 缓 缓 加 入 盐酸 10ml， 揪 名 ， 即 得 。 

二 硝 基 葵 肝 试 液 ” 取 2,4- 二 硝 基 苯 脖 1. 5g， 加 硫酸 溶 
液 (1 一 2)20ml， 溶 解 后 ， 加 水 使 成 100ml， 滤 过 ， 即 得 。 

稀 二 硝 基 共有 峙 试 液 ” 取 2,4- 二 硝 基 蔡 肝 0. 15g， 加 含 硫 
酸 0. 15ml 的 无 醛 乙 醇 100ml 使 溶解 ， 即 得 。 

二 氢化 对 试 液 取 二 握 化 汞 6.5g， 加 水 使 溶解 成 
100ml， 即 得 。 
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二 毛 靛 酚 钠 试 液 ” 取 2,6- 二 氯 藤 酚 钠 0.1g， 加 水 100ml 
溶解 后 ， 滤 过 ， 即 得 。 

丁 二 鲜 肝 试 液 ” 取 丁 二 酮 且 lg， 加 乙醇 100ml 使 溶解 ， 
即 得 。 

三 硝 基 芋 酚 试 液 本 液 为 三 硝 基 蔡 酚 的 饱和 水 溶液 。 

三 硝 基 莱 栈 锂 试 液 取 碳 酸 锂 0.25g 与 三 硝 基 葵 酚 
0. 5g， 加 沸水 80ml 使 溶解 ， 放 冷 ， 加 水 使 成 100ml， 即 得 。 

三 氧化 铁 试 液 ” 取 三 氯 化 铁 9g， 加 水 使 溶解 成 100ml， 
即 得 。 

三 氧化 铝 试 液 取 三 氯 化 铝 lg， 加 乙醇 使 溶解 成 
100ml， 即 得 。 

三 氢化 镜 试 液 。 本 液 为 三 氧化 镑 饱和 的 三 气 甲 烷 溶液 。 
三 氨 醋 酸 试 液 ” 取 三 氯 醋酸 6g， 加 三 气 甲 烷 25ml 溶解 
加 浓 过 氧化 氨 溶 液 0. 5mi， 摇 匀 ， 即 得 。 

五 氧化 二 钒 试 液 ” 取 五 氧化 二 钒 适量 ， 加 磷酸 激烈 振 摇 
2 小 时 后 得 其 饱和 溶液 ， 用 垂 熔 玻 璃 漏斗 滤 过 ， 取 滤液 1 份 
加 水 3 份 ， 混 匀 ， 即 得 。 

水 合 氟 醋 试 液 ”取水 合 氯 醛 50g， 加 水 15ml 与 甘油 
10mi 使 溶解 ， 即 得 。 

水 杨 琶 铁 试 液 
水 适量 使 成 100ml。 

(2) 取 水 杨 酸 钠 1. 15g， 加 水 使 溶解 成 100ml。 

(3) 取 醋酸 钠 13. 6g， 加 水 使 溶解 成 100ml。 

(4) 了 到 上 述 硫 酸 铁 铵 溶液 liml， 水 杨 酸 钠 溶液 0. 5ml， 醋 
酸 钠 溶液 0.8ml 与 稀 醋酸 0.2ml， 临 用 前 混合 ， 加 水 使 成 
5ml， 播 匀 ， 即 得 。 

六 氰 络 铁 氨 钾 试 液 ” 取 六 氰 络 铁 氢 钾 5g， 用 少量 水 洗 
涤 后 ， 加 水 适量 使 溶解 ， 用 水 稀释 至 100ml， 即 得 。 本 液 应 
临 用 新 制 。 

甘油 乙醇 试 液 ” 取 甘油 、 稀 乙醇 各 1 份 ， 混 合 ， 即 得 。 

甘油 淀粉 润滑 剂 ” 取 甘油 22g， 加 入 可 溶性 淀粉 9g， 加 
热 至 140C ， 保 持 30 分 钟 并 不 断 搅拌 ， 放 冷 ， 即 得 。 

甘油 醋酸 试 液 ” 取 甘油 、50%% 醋 酸 溶液 与 水 各 1 份 ， 混 
合 ， 即 得 。 

甲醛 试 液 ”可 取 用 “甲醛 溶液 ”。 

甲醛 硫酸 试 液 ” 取 硫 酸 lml， 滴 加 甲醛 试 液 1 滴 ， 揪 
匀 ， 即 得 。 本 液 应 临 用 新 制 。 

四 蔡 硼 钠 试 液 取 四 茶 硼 钠 0.1g， 加 水 使 溶解 成 
100ml， 即 得 。 

对 二 甲 氨 基 茶 甲醛 试 液 ” 取 对 二 甲 氨基 葵 甲 醛 0. 125g， 
加 无 氮 硫 酸 65ml 与 水 35mi 的 冷 混合 液 溶解 后 ， 加 三 握 化 铁 
试 液 0.05ml， 摇 名 ， 即 得 。 本 液 配制 后 在 7 日 内 使 用 。 

对 甲苯 磺 酰 -L- 精 氨 屋 甲 酯 盐酸 盐 试 液 ” 取 对 甲苯 磺 酰 - 
L- 精 氨 酸 甲 酯 盐酸 盐 98. 5mg， 加 三 羟 甲 基 氨 基 甲 烧 缓 冲 液 
(pH8. 1)5ml 使 溶解 ， 加 指示 液 〈 取 等 量 0.1% 甲 基 红 的 乙 
醇 溶液 与 0. 05% 亚 甲 蓝 的 乙醇 溶液 ， 混 匀 )0. 25ml， 用 水 稀 
释 至 25ml。 


后 
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对 氮 基 荃 磷酸 -a- 莱 胺 试 液 ” 取 无 水 对 揽 基 茶 磺 酸 0. 5g， 
加 醋酸 150ml 溶解 后 ， 另 取 盐 酸 -a - 蔡 胺 0.1g， 加 醋酸 
150ml 使 溶解 ， 将 两 液 混 合 ， 即 得 。 本 液 久 置 显 粉红 色 ， 用 
时 可 加 锌 粉 脱色 。 

对 羟基 联 茶 试 液 ” 取 对 羟基 联 茶 1. 5g， 加 5%% 氢 氧化 钠 
溶液 10ml 与 水 少量 溶解 后 ， 再 加 水 稀释 至 100ml。 本 液 贮 
存 于 棕色 瓶 中 ， 可 保存 数 月 。 

亚 铁 氰 化 钾 试 液 ” 取 亚 铁 氰 化 钾 ljg， 加 水 10ml 使 溶 
解 ， 即 得 。 本 液 应 临 用 新 制 。 

亚 硝 基 铁 氰 化 钠 试 液 ” 取 亚 硝 基 铁 氰 化 钠 lg， 加 水 使 
溶解 成 20ml， 即 得 。 本 液 应 临 用 新 制 。 

亚 硝 基 铁 握 化 钠 乙 醋 试 液 ” 取 1% 亚 硝 基 铁 氰 化 钠 溶 液 
10ml， 加 乙醚 1ml， 混 匀 ， 即 得 。 

亚 硝 酸 钠 乙 醇 试 液 ” 取 亚 硝酸 钠 5g， 加 60% 乙 醇 使 溶 
解 成 1000ml， 即 得 。 

亚 硝 酸 钠 试 液 
即 得 。 

亚 硝 酸 钴 钠 试 液 ” 取 亚 硝酸 钴 钠 10g， 加 水 使 溶解 成 
50ml， 滤 过 ， 即 得 。 

亚 硫 酸 氧 钠 试 液 取 亚 硫酸 氢 钠 10g， 加 水 使 溶解 成 
30ml， 即 得 。 本 液 应 临 用 新 制 。 

亚硫酸钠 试 液 ” 取 无 水 亚硫酸钠 20g， 加 水 100ml 使 溶 
解 ， 即 得 。 本 液 应 临 用 新 制 。 

亚 兢 酸 钠 ( 钾 ) 试 液 ” 取 亚 磋 酸 钠 ( 钾 )0. lg， 加 新 鲜 者 沸 
后 冷 至 50 它 的 水 10ml 使 溶解 ， 即 得 。 

过 气 化 氨 试 液 ” 取 浓 过 氧化 氢 溶 液 (30%)， 加 水 稀释 成 
3%% 的 溶液 。 临 用 时 配制 。 

血红 蛋白 试 液 ” 取 牛 血红 蛋白 1g， 加 盐酸 溶液 ( 取 lmol/L 
盐酸 溶液 65ml， 加 水 至 1000ml) 使 溶解 成 100ml， 即 得 。 本 
液 置 冰箱 中 保存 ，2 日 内 使 用 。 

次 氟 酸 钠 试 液 取 次 氯 酸 钠 溶液 适量 ， 加 水 制 成 含 
NaClO 不 少 于 4% 的 溶液 ， 即 得 。 本 液 应 置 棕色 瓶 内 ， 在 暗 
处 保存 。 

次 澳 酸 钠 试 液 取 氢 氧化 钠 20g， 加 水 75ml 溶解 后 ， 
加 省 5ml， 再 加 水 稀释 至 100ml1， 即 得 。 本 液 应 临 用 新 制 。 

异 烟 屏 试 液 ” 取 异 烟 腓 0.25g， 加 盐酸 0. 31ml， 加 甲醇 
或 无 水 乙醇 使 溶解 成 500ml， 即 得 。 

多 硫化 铁 试 液 ” 取 硫化 贸 试 液 ， 加 硫黄 使 饱和 ， 即 得 。 

苏丹 焉 试 液 ” 取 苏 丹 亚 0.0lg， 加 90% 乙 醇 5ml 溶解 
后 ， 加 甘油 5ml， 扬 名 ， 即 得 。 本 液 应 置 棕色 的 玻璃 瓶 中 保 
存 , 在 2 个 月 内 应 用 。 

网 噪 醒 试 液 ” 取 ,有 呀 唆 本 0. lg， 加 丙酮 10ml 溶解 
后 ， 加 冰 醋 酸 1ml， 扬 勾 ， 即 得 。 

含 碘 酒 石 酸 铜 试 液 ” 取 硫酸 铜 7. 5g、 酒 石 酸 钾 钠 25g、 
无 水 碳酸 钠 25g、 碳 酸 氨 钠 20g 与 碘化钾 5g， 依次 溶 于 
800ml 水 中 ; 另 取 碳 酸 钾 0.535g， 加 水 适量 溶解 后 ， 缓 组 加 
入 上 述 溶液 中 ， 再 加 水 使 成 1000ml， 即 得 。 


取 亚 硝酸 钠 lg， 加 水 使 溶解 成 100ml， 
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邻 苯 二 醋 试 液 取 邻 茶 二 醚 1.0g， 加 甲醇 5ml 与 
0. 4mol/L 硼酸 溶液 (用 45% 氨 氧化 钠 溶 液 调 节 pH 值 至 
10.4)95ml, 振 扬 使 邻 茜 二 醋 溶 解 ， 加 硫 乙 醇 酸 2ml， 用 
45% 毛 氧化 钠 溶 液 调 节 pH 值 至 10. 4。 

间 葵 二 酚 试 液 取 间 葵 二 酚 ljg， 加 盐酸 使 溶解 成 
100ml， 即 得 。 

间 共 三 酚 试 液 取 间 葵 三 酚 0.5g， 加 乙醇 使 溶解 成 
25ml， 即 得 。 本 液 应 置 玻璃 塞 瓶 内 ， 在 暗 处 保存 。 

间 茶 三 酚 盐 酸 试 液 ” 取 间 茶 三 酚 0.1g， 加 乙醇 1ml， 再 
加 盐酸 9ml， 混 匀 。 本 液 应 临 用 新 制 。 

钉 红 试 液 ” 取 10% 醋 酸 钠 溶液 1~2ml， 加 钉 红 适量 使 
是 酒 红色 ， 即 得 。 本 液 应 临 用 新 制 。 

玫瑰 红 钠 试 液 ” 取 玫瑰 红 钠 0. 1g， 加 水 使 溶解 成 75ml， 
即 得 。 

苯酚 二 磺 酸 试 液 取 新 蒸 馆 的 茶 酚 3g， 加 硫酸 20ml， 
置 水 浴 上 加 热 6 小 时 ， 趁 其 尚未 凝固 时 倾 和 人 玻璃 塞 瓶 内 ， 即 
得 。 用 时 可 置 水 浴 上 微 热 使 融化 。 

节 三 酮 试 液 取 节 三 酮 2g， 加 乙醇 使 溶解 成 100ml， 
即 得 。 

贴 吨 氢 醇 甲醇 试 液 ” 可 取 用 85% 了 趾 吨 氨 醇 的 甲醇 溶液 。 

钒 酸 铁 试 液 ” 取 钒 酸 铵 0.25g， 加 水 使 溶解 成 100ml， 
即 得 。 

变色 酸 试 液 ” 取 变色 酸 钠 50mg， 加 硫酸 与 水 的 冷 混合 
液 (9 : 4)100ml 使 溶解 ， 即 得 。 本 液 应 临 用 新 制 。 

蓄 案 气 蓝 试 液 ” 取 菏 素 气 蓝 0. 19g， 加 毛 氧 化 钠 溶 液 
(1.2 一 100) 12. 5ml， 加 水 800ml 与 醋酸 钠 结晶 0.25g， 
用 稀 盐 酸 调 节 pH 值 约 为 5.4， 用 水 稀释 至 1000ml， 摇 
句 ， 即 得 。 

茜 素 钳 试 液 ” 取 硝酸 外 5mg， 加 水 5ml 与 盐酸 lml; 另 
取 背 素 磺 酸 钠 Img， 加 水 5ml， 将 两 液 混合 ， 即 得 。 

草酸 试 液 ” 取 草酸 6. 3g， 加 水 使 溶解 成 100ml， 即 得 。 

草酸 锐 试 液 ” 取 草 酸 锐 3.5g， 加 水 使 溶解 成 100ml， 
即 得 。 

菌 香 醋 试 液 ” 取 茄 香 醋 0.5ml， 加 醋酸 50ml 使 溶解 ， 
加 硫酸 1ml， 扬 名， 即 得 。 本 液 应 临 用 新 制 。 

构 樟 酸 醋 酷 试 液 ” 取 枸 橡 酸 2g， 加 醋 醒 100ml 使 深 
解 ， 即 得 。 

品 红 亚 硫酸 试 液 ” 取 碱 性 品 红 0. 2g， 加 热 水 100ml 溶 
解 后 ， 放 冷 ， 加 亚硫酸钠 溶液 (1 一 10)20ml、 盐 酸 2ml， 用 
水 稀释 至 200ml， 加 活性 炭 0. lg， 搅 拌 并 迅速 滤 过 ， 放 置 1 
小 时 以 上 ， 即 得 。 本 液 应 临 用 新 制 。 

品 红 焦 性 没食子 酸 试 液 ” 取 碱 性 品 红 0. 1g， 加 新 沸 的 
热 水 50ml 溶解 后 ， 冷 却 ， 加 亚 硫 酸 氢 钠 的 饱和 溶液 2ml， 
放置 3 小 时 后 ， 加 盐酸 0.9ml， 放 置 过 夜 ， 加 焦 性 没食子 酸 
0.1g， 振 摇 使 溶解 ， 加 水 稀释 至 100ml， 即 得 。 

钨 酸 钠 试 液 ” 取 锦 酸 钠 25g， 加 水 72ml 溶解 后 ， 加 磷 
酸 2ml， 播 匀 ， 即 得 。 
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气 化 钠 试 液 ” 取 氟 化 钠 0.5g， 加 0. lmol/L 盐酸 溶液 使 
溶解 成 100ml， 即 得 。 本 液 应 临 用 新 制 。 

氨 氧 化 四 甲 基 铵 试 液 取 10% 和 毛 氧 化 四 甲 基 铵 溶液 
l1ml， 加 无 水 乙醇 使 成 10ml， 即 得 。 

和 氨 氧 化 钙 试 液 取 和 氨 氧 化 钙 3g， 置 玻璃 瓶 中 ， 加 水 
1000ml， 密 塞 。 时 时 猛 力 振 摇 ， 放 置 1 小 时 ， 即 得 。 用 时 个 
取 上 清 液 。 

氢 握 化 钠 试 液 取 氢 氧化 钠 4.3g， 加 水 使 溶解 成 
100ml， 即 得 。 

氨 氧 化 钢 试 液 ” 取 和 氢 氧 化 钢 ， 加 新 沸 过 的 冷水 使 成 饱和 
的 溶液 ， 即 得 。 本 液 应 临 用 新 制 。 

氨氮 化 钾 试 液 取 氢 氧化 钾 6.5g， 加 水 使 溶解 成 
100ml， 即 得 。 

香草 醛 试 液 取 香草 醋 0. 1g， 加 盐酸 10ml 使 溶解 ， 
即 得 。 

香草 醋 硫 酸 试 液 ” 取 香草 醋 0.2g， 加 硫酸 10ml 使 溶 
解 ， 即 得 。 

重 铬 酸 钾 试 液 取 重 铬 酸 钾 7.5g， 加 水 使 溶解 成 
100ml， 即 得 。 

重 氮 二 硝 基 葵 胺 试 液 ” 取 2，4- 二 硝 基 葵 腕 50mg， 加 盐 
酸 1. 5ml 溶解 后 ， 加 水 1. 5ml， 置 冰 浴 中 冷却 ， 滴 加 10% 亚 
硝酸 钠 溶 液 5ml1， 随 加 随 振 摇 ， 即 得 。 

重 氨 对 硝 基 苯 胺 试 液 ” 取 对 硝 基 苯胺 0. 4g， 加 稀 盐 酸 
20ml 与 水 40ml 使 溶解 ， 冷 却 至 15C ， 缓 缓 加 入 10% 亚 硝 
酸 钠 溶液 ， 至 取 溶 液 1 滴 能 使 碘化钾 淀粉 试纸 变 为 蓝 色 ， 即 
得 。 本 液 应 临 用 新 制 。 

重 氮 茶 磺 酸 试 液 ” 取 对 氨基 茶 磺 酸 1.57g， 加 水 80ml 
与 稀 盐 酸 10ml， 在 水 浴 上 加 热 溶 解 后 ， 放 冷 至 15C ， 缓 组 
加 入 亚 硝 酸 钠 溶液 (1 一 10)6. 5ml， 随 加 随 搅拌 ， 再 加 水 稀释 
至 100ml， 即 得 。 本 液 应 临 用 新 制 。 

亮 绿 试 液 ” 取 亮 绿 0.1g， 加 水 100ml 使 溶解 。 

盐酸 试 液 ” 取 盐酸 8. 4ml， 加 水 使 稀释 成 100ml。 

盐酸 氨基 逐 试 液 取 盐 酸 氮 基 脲 2. 5g 与 醋酸 钠 3. 3g， 
研磨 均匀 ， 用 甲醇 30ml 转移 至 锥 形 瓶 中 ,在 4C 以 下 放置 
30 分 钟 ， 滤 过 ， 滤 液 加 甲醇 使 成 100ml， 即 得 。 

盐酸 郑 胺 乙醇 试 液 。” 取 盐酸 羟 胺 溶液 (34. 8 一 100)1 份 ， 
醋酸 钠 - 氢 氧 化 钠 试 液 1 份 和 乙醇 4 份 ， 混合 。 

盐酸 羟 胺 试 液 ” 取 盐酸 羟 胺 3.5g， 加 60% 乙 醇 使 溶解 
成 100ml， 即 得 。 

盐酸 羟 胺 醋酸 钠 试 液 取 盐 酸 羟 胺 与 无 水 醋酸 钠 和 名 
0. 2g， 加 甲醇 100ml， 即 得 。 本 液 应 临 用 新 制 。 

钥 硫酸 试 液 ” 取 钼 酸 铵 0.1g， 加 硫酸 10ml 使 溶解 ， 
即 得 。 

钥 酸 铁 试 液 取 钻 酸 匀 10g， 加 水 使 溶解 成 100ml， 
即 得 。 < 

钼 酸 铵 硫酸 试 液 取 钼 酸 匀 2.5g， 加 硫酸 15ml， 加 水 
使 溶解 成 100ml， 即 得 。 本 液 配制 后 2 周 内 使 用 。 
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铁 氨 和 氰 化 钠 试 液 取 铁 氨 氰 化 钠 lg， 加 水 使 溶解 成 
100ml， 即 得 。 

铁 氰 化 钾 试 液 ” 取 铁 氰 化 钾 lg， 加 水 10ml 使 溶解 ， 即 
得 。 本 液 应 临 用 新 制 。 

稀 铁 氰 化 钾 试 液 ” 取 1% 铁 所 化 钾 溶 液 10ml， 加 5% 三 
氯 化 铁 溶液 0. 5ml 与 水 40ml， 揪 匀 ， 即 得 。 

氨 试 液 ” 取 浓 氢 溶液 400ml， 加 水 使 成 1000ml， 即 得 。 

浓 氨 试 液 “可取 浓 氨 溶 液 应 用 。 

氨 制 硝酸 银 试 液 ” 取 硝酸 银 lg， 加 水 20ml 溶解 后 ， 滴 
加 氨 试 液 ， 随 加 随 搅 拌 ， 至 初 起 的 沉淀 将 近 全 溶 ， 滤 过 ， 即 
得 。 本 液 应 置 棕色 瓶 内 ， 在 暗 处 保存 。 

氨 制 硝酸 镍 试 液 ” 取 硝酸 镍 2. 9g， 加 水 100ml 使 溶解 ， 
再 加 氨 试 液 10ml， 振 授 ， 滤 过 ， 即 得 。 

氨 制 氧化 铜 试 液 ” 取 氯 化 铜 22.5g， 加 水 200ml 溶解 
后 ， 加 浓 氨 试 液 100ml， 摇 匀 ， 即 得 。 

氨 制 氯 化 铵 试 液 ” 取 浓 氨 试 液 ， 加 等 量 的 水 稀释 后 ， 加 
氧化 铵 使 饱和 ， 即 得 。 

1- 氨 基 -2- 蔡 酷 -4- 磺 酸 试 液 ” 取 无 水 亚硫酸钠 5g、 亚 硫 
酸 毛 钠 94. 3g 与 1- 氮 基 -2- 茜 酚 -4- 磺 酸 0.7g， 充 分 混 匀 ;， 临 
用 时 取 此 混合 物 1. 5g， 加 水 10ml 使 溶解 ， 必 要 时 滤 过 ， 
即 得 。 

高 毛 酸 试 液 ” 取 70% 高 氯 酸 13ml， 加 水 500ml， 用 
70%% 高 氯 酸 精确 调节 pH 值 至 0.5， 即 得 。 

高 毛 酸 铁 试 液 ” 取 70% 高 握 酸 10ml， 缓 缓 分 次 加 入 铁 
粉 0. 8g， 微 热 使 溶解 ， 放 冷 ， 加 无 水 乙醇 稀释 至 100ml， 即 
得 。 用 时 取 上 液 20mlj， 加 70%% 高 氯 酸 6ml， 用 无 水 乙醇 稀 
释 至 500ml 。 

高 碘 酸 钠 试 液 取 高 碘 酸 钠 1.2g， 加 水 100ml 使 溶 
解 ， 即 得 。 

高 拨 酸 钾 试 液 ” 可 取 用 高 锰 酸 钾 滴 定 液 (0.02mol/L) 。 

酒石酸 和 氢 钠 试 液 取 酒 石 酸 氢 钠 lg， 加 水 使 溶解 成 
10ml， 即 得 。 本 液 应 临 用 新 制 。 

ax- 蔡 酚 试 液 取 15% 的 a- 莱 酚 乙 醇 溶液 10. 5ml， 缓 组 
加 硫酸 6.5ml， 混 匀 后 再 加 乙醇 40. 5ml 及 水 4ml， 混 匀 ， 
即 得 。 

硅 钨 酸 试 液 ” 取 硅 钨 酸 108， 加 水 使 溶解 成 100ml， 
即 得 。 

铜 吡啶 试 液 ” 取 硫酸 钢 tg， 加 水 90ml 溶解 后 ， 加 吡啶 
30ml， 即 得 。 本 液 应 临 用 新 制 。 

铬 酸 钾 试 液 取 铬 酸 钾 5g， 加 水 使 溶解 成 100ml， 
即 得 。 

联 吡啶 试 液 取 2，2- 联 吡啶 0.2g、 醋 酸 钠 结晶 1g 与 
冰 醋 酸 5. 5ml， 加 水 适量 使 溶解 成 100ml， 即 得 。 

硝 铬 酸 试 液 (1) 取 硝酸 10ml， 加 入 100ml 水 中 ， 
混 匀 。 

(2) 取 三 氧化 铬 10g， 加 水 100ml 使 溶解 。 

用 时 将 两 液 等 量 混 合 ， 即 得 。 
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硝酸 亚 冬 试 液 ” 取 硝酸 亚 汞 15g， 加 水 90ml 与 稀 硝 酸 
10ml 使 溶解 ， 即 得 。 本 液 应 置 棕色 瓶 内 ， 加 和 1 滴 ， 密 塞 
保存 。 

硝酸 亚 希 试 液 ” 取 硝酸 亚 包 0.22g， 加 水 50ml 使 溶解 ， 
加 硝酸 0. 1ml 与 盐酸 羟 胺 50mg， 加 水 稀释 至 1000ml， 摇 
名， 即 得 。 

硝酸 乘 试 液 ” 取 黄 气 化 乘 40g， 加 硝酸 32ml 与 水 -15ml 
使 溶解 ， 即 得 。 本 液 应 置 玻璃 塞 瓶 内 ， 在 暗 处 保存 。 

硝酸 钢 试 液 取 硝 酸 钢 6. 5g， 加 水 使 溶解 成 100ml， 
即 得 。 

硝酸 希 匀 试 液 ” 取 硝酸 饥 镁 25g， 加 稀 硝酸 使 溶解 成 
100ml， 即 得 。 

硝酸 银 试 液 

硫化 钠 试 液 
本 液 应 临 用 新 制 。 

硫化 氨 试 液 ” 本 液 为 硫化 所 的 饱和 水 溶液 。 

本 液 应 置 棕色 瓶 内 ， 在 瞳 处 保存 。 本 液 如 无 明显 的 硫化 
氨 自 ,或 与 等 容 的 三 氢化 铁 试 液 混合 时 不 能 生成 大 量 的 硫 沉 
淀 ， 即 不 适用 。 

硫化 铵 试 液 ” 取 氨 试 液 60ml， 通 硫化 氨 使 饮 和 后 ， 再 
加 氨 试 液 40ml， 即 得 。 

本 液 应 置 棕色 瓶 内 ， 在 上 暗 处 保存 ， 本 液 如 发 生 大 量 的 硫 
沉淀 ， 即 不 适用 。 

硫 代 乙酰 胺 试 液 ” 取 硫 代 乙 酰胺 4g， 加 水 使 溶解 成 
100ml， 置 冰箱 中 保存 。 临 用 前 取 混 合 液 〈 由 1molL 氢 氧 
化 钠 溶 液 15ml、 水 5. 0ml 及 甘油 20ml 组 成 )5. 0ml， 加 上 
述 硫 代 乙 酰胺 溶液 1. 0ml， 置 水 浴 上 加 热 20 秒 ， 冷 却 ， 立 
即使 用 。 

硫 代 硫 酸 钠 试 液 ”可取 用 硫 代 硫 酸 钠 滴 定 液 (0. 1mol/L)。 

硫 腺 试 液 ” 取 硫 腺 10g， 加 水 使 溶解 成 100m1， 即 得 。 

硫 氰 酸 汞 锌 试 液 取 硫 氰 酸 匀 5g 与 二 氯 化 示 4. 5g， 加 
水 使 溶解 成 100ml， 即 得 。 

硫 氰 酸 铬 铁 试 液 ” 取 硫 氰 酸 铬 匀 0. 5g， 加 水 20ml， 振 
播 1 小 时 后 ， 滤 过 ， 即 得 。 本 液 应 临 用 新 制 。 配 成 后 48 小 
时 内 使 用 。 

硫 氰 酸 铵 试 液 ” 取 硫 氰 酸 久 8g8， 加 水 使 溶解 成 100ml， 
即 得 。 

硫酸 亚 铁 试 液 ” 取 硫酸 亚 铁 结晶 8g， 加 新 沸 过 的 冷水 
100ml 使 溶解 ， 即 得 。 本 液 应 临 用 新 制 。 

硫酸 冬 试 液 ” 取 黄 氧 化 冬 5g， 加 水 40ml 后 ， 缓 缓 加 硫 
酸 20ml， 随 加 随 搅拌 ， 再 加 水 40mi， 搅 拌 使 溶解 ， 即 得 。 
”硫酸 苯 肝 试 液 ” 取 盐酸 苯 肝 60mg， 加 硫酸 溶液 (1->2) 
100ml 使 溶解 ， 即 得 。 

硫酸 钙 试 液 ”本 液 为 硫酸 钙 的 饱和 水 溶液 。 

硫酸 钛 试 液 ” 取 二 氧化 钛 0.1g， 加 硫酸 100ml， 加 热 使 
溶解 ， 放 冷 ， 即 得 。 

硫酸 钾 试 液 取 硫 酸 钾 lg， 加 水 使 溶解 成 100ml， 


可 取 用 硝酸 银 滴定 液 (0. 1mol/1L)。 
取 硫 化 钠 lg， 加 水 使 溶解 成 10ml， 即 得 。 
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即 得 。 

硫酸 铁 试 液 称 取 硫酸 铁 5g， 加 适量 水 溶解 ， 加 硫酸 
20ml， 摇 匀 ， 加 水 稀释 至 100ml， 即 得 。 

硫酸 铜 试 液 ” 取 硫酸 铜 12. 5g， 加 水 使 溶解 成 100ml， 
即 得 。 

硫酸 铜 铵 试 液 ” 取 硫酸 铜 试 液 适量 ， 缓 缓 滴 加 氨 试 液 ， 
至 初生 的 沉淀 将 近 完 全 溶解 ， 静 置 ， 倾 取 上 层 的 清 液 ， 即 
得 。 本 液 应 临 用 新 制 。 

硫酸 镁 试 液 ” 取 未 风化 的 硫酸 镁 结晶 12g， 加 水 使 溶解 
成 100ml， 即 得 。 

稀 硫酸 镁 试 液 ” 取 硫酸 镁 2.3g， 加 水 使 溶解 成 100ml， 
即 得 。 

紫 草 试 液 ” 取 紫 草 粗 粉 10g8， 加 90% 乙 醇 100ml， 温 汗 
24 小 时 后 ， 滤 过 ， 滤 液 中 加 入 等 量 的 甘油 ， 混 合 ， 放 置 2 
小 时 ， 滤 过 ， 即 得 。 本 液 应 置 棕色 玻璃 瓶 中 ， 在 2 个 月 内 
应 用 。 

氰 化 钾 试 液 取 和 氰 化 钾 10g， 加 水 使 溶解 成 100ml， 
即 得 。 

氟 铂 酸 试 液 取 握 铂 酸 2.6g， 加 水 使 溶解 成 20ml， 
即 得 。 

氢化 三 茶 四 氮 唑 试 液 ” 取 握 化 三 茶 四 氮 唑 lg， 加 无 水 
乙醇 使 溶解 成 200ml， 即 得 。 

毛 化 亚 锡 试 液 ” 取 氧化 亚 锡 1. 5g， 加 水 10ml 与 少量 的 
盐酸 使 溶解 ， 即 得 。 本 液 应 临 用 新 制 。 

氯 化 金 试 液 ” 取 氯 化 金 18， 加 水 35ml 使 溶解 ， 即 得 。 

氢化 钙 试 液 取 氯 化 钙 7.5g， 加 水 使 溶解 成 100ml， 
即 得 。 

氢化 钢 试 液 取 握 化 钢 的 细 粉 5g， 加 水 使 溶解 成 
100ml， 即 得 。 

氯 化 钴 试 液 ” 取 氯 化 钴 2g， 加 盐酸 1ml， 加 水 溶解 并 稀 
释 至 100ml， 即 得 。 

氢化 铵 试 液 ” 取 氯 化 铵 10. 5g， 加 水 使 溶解 成 100ml， 
即 得 。 

氢化 铵 镁 试 液 ” 取 氯化镁 5. 5g 与 氢化 铵 7g， 加 水 65ml 
溶解 后 ， 加 和 氨 试 液 35ml， 置 玻璃 瓶 内 ， 放 置 数 日 后 ， 滤 过 ， 
即 得 。 本 液 如 显 浑浊 ， 应 滤 过 后 再 用 。 

所 化 锌 碘 试 液 ” 取 氯 化 锌 20g， 加 水 10ml 使 溶解 ， 加 
碘化钾 2g 溶解 后 ， 再 加 碘 使 饱和 ， 即 得 。 本 液 应 置 棕色 玻 
璃 瓶 内 保存 。 

氨 亚 氨基 -2,6- 二 氯 配 试 液 ” 取 毛 亚 氨基 -2,6- 二 氯 醒 lg， 
加 乙醇 200ml 使 溶解 ， 即 得 。 

毛 试 液 ” 本 液 为 氯 的 饱和 水 溶液 。 本 液 应 临 用 新 制 。 

氨 酸 钾 试 液 ” 本 液 为 氯酸钾 的 他 和 硝酸 溶液 。 

稀 乙醇 ” 取 乙 醇 529ml， 加 水 稀释 至 1000ml， 即 得 .本 
液 在 20C 时 含 Cs Hs OH 应 为 49. 5%~50. 5% (ml/ml)。 

稀 甘 油 取 甘 油 33ml， 加 水 稀释 使 成 100ml， 再 加 樟脑 
一 小 块 或 液化 苯酚 1 滴 ， 即 得 。 
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稀 盐酸 ” 取 盐 酸 234ml， 加 水 稀释 至 1000mi， 即 得 。 本 
液 含 HCl 应 为 9.5%~10.5%。 

稀 硝酸 ” 取 硝 酸 105ml， 加 水 稀释 至 1000ml， 即 得 。 本 
液 含 HNO; 应 为 9.5%~10. 5%。 

稀 硫酸 ” 取 硫 酸 57ml， 加 水 稀释 至 1000ml， 即 得 。 本 
液 含 H:SO, 应 为 9.5%% 一 10.5%%。 

稀 酷 酸 ” 取 冰 醋酸 60ml， 加 水 稀释 至 1000ml1， 即 得 。 

焦 锁 酸 钾 试 液 ” 取 焦 锯 酸 钾 2g， 在 85ml 热 水 中 溶解 ， 
迅速 冷却 ， 加 入 氢 氧 化 锂 溶液 (3 一 20)10ml; 放置 24 小 时 ， 
滤 过 ， 加 水 稀释 至 100ml， 即 得 。 

章 酮 试 液 ” 取 蕊 酮 0.7g， 加 硫酸 50ml 使 溶解 ， 再 以 硫 
酸 溶 液 (70 一 100) 稀 释 至 500ml。 

碘 化 汞 钾 试 液 ” 取 二 氢化 录 1. 36g， 加 水 60ml 使 溶解 ， 
另 取 碘 化 钾 5g， 加 水 10ml 使 溶解 ， 将 两 液 混 合 ， 加 水 稀释 
至 100ml， 即 得 。 

碘化钾 试 液 ” 取 碘 化 钾 16. 5g， 加 水 使 溶解 成 100ml， 
即 得 。 本 液 应 临 用 新 制 。 

碘化钾 碘 试 液 ” 取 碘 0.5g 与 碘化钾 1.5g， 加 水 25ml 
使 溶解 ， 即 得 。 

碘 化 镁 钾 试 液 ” 取 次 硝酸 匀 / 碱 式 硝酸 镁 0.85g， 加 冰 
醋酸 10ml 与 水 40ml 溶解 后 ， 加 碘化钾 溶液 (4 一 10)20ml， 
摇 匀 ， 即 得 。 

改良 碘 化 锯 钾 试 液 ” 取 碘 化 匀 钾 试 液 1ml， 加 0. 6mol/L 
盐酸 溶液 2ml， 加 水 至 10ml， 即 得 。 

稀 碘 化 镁 钾 试 液 ” 取 次 硝酸 镁 / 碱 式 硝 酸 灸 0.85g， 加 
冰 醋 酸 10ml 与 水 40ml 溶解 后 ， 即 得 。 临 用 前 取 5ml， 加 碘 
化 钾 溶 液 〈4 一 10)5ml， 再 加 冰 酷 酸 20ml， 用 水 稀释 至 
100ml， 即 得 。 

碘 化 锅 试 液 取 碘 化 锅 5g， 加 水 使 溶解 成 100ml， 
即 得 。 

砚 试 液 ” 可 取 用 碘 滴 定 液 (0. 05mol/L) 。 

碘 试 液 ( 用 于 微生物 限度 检查 ) 取 碘 6g 与 碘化钾 5g， 
加 水 20ml 使 溶解 ， 即 得 。 

砚 铂 酸 钾 试 液 ”了 到 氢化 铂 20mg， 加 水 2ml 溶解 后 ， 加 
4%% 碘 化 钾 溶 液 25ml， 如 发 生 沉淀 ,可 振 摇 使 溶解 。 加 水 使 
成 50ml， 扬 匀 ， 即 得 。 

浓 碘 铂 酸 钾 试 液 ” 取 握 铁 酸 0. 15g 与 碘化钾 3g， 加 水 
使 溶解 成 60ml， 即 得 。 

硼酸 试 液 ”本 液 为 硼酸 饱和 的 丙酮 溶液 。 

省 化 钾 省 试 液 ” 取 省 30g 与 省 化 钾 30g， 加 水 使 溶解 成 
100ml， 即 得 。 

省 化 氰 试 液 ” 取 省 试 液 适 量 ， 滴 加 0. 1mol/L 硫 氨 酸 狠 
溶液 至 溶液 变 为 无 色 ， 即 得 。 本 液 应 临 用 新 制 ， 有 毒 。 

省 百里香 酚 蓝 试 液 ” 取 溴 百里香 酚 蓝 0. 3g， 加 1mol/L 
的 氢 氧 化 钠 溶液 5ml 使 溶解 ， 加 水 稀释 至 1000ml， 即 得 。 

省 试 液 ” 取 溴 2 一 3ml， 置 用 凡士林 涂 塞 的 玻璃 瓶 中 ， 
加 水 100ml， 振 播 使 成 饱和 的 溶液 ， 即 得 。 本 流 应 置 瞳 处 
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保存 。 

福 林 试 液 ” 取 钨 酸 钠 10g 与 铝 酸 钠 2. 5g， 加 水 70ml、 
85%% 磷 酸 5ml 与 盐酸 10ml， 置 200ml 烧瓶 中 ， 绥 缓 加 热 回 
流 10 小 时 ， 放 冷 ， 再 加 硫酸 锂 15g、 水 5ml 与 省 滴定 液 1 
滴 煮 沸 约 15 分 钟 ,至 溴 除 尽 ， 放 冷 至 室温 ， 加 水 使 成 
100ml。 滤 过 ， 滤 液 作 为 贮备 液 。 置 棕色 瓶 中 ， 于 冰箱 中 保 
存 。 临 用 前 ， 取 贮备 液 2. 5ml， 加 水 稀释 至 10ml， 摇 勾 ， 
即 得 。 

福 林 酷 试 液 ” 福 林 栈 试 液 A 取 4% 碳 酸 钠 溶液 与 
0.2mol/L 的 毛 氧 化 钠 溶 液 等 体积 混合 (溶液 甲 ); 取 
0. 04mol/L 硫酸 铜 溶液 与 2% 酒 石 酸 钠 溶液 等 体积 混合 ( 溶 
液 乙 )， 用 时 将 溶液 甲 、 溶 液 乙 两 种 溶液 按 50 : 1 混合 ， 
即 得 。 

福 林 酚 试 液 B 取 钨 酸 钠 100g、 钥 酸 钠 25g， 加 水 
700ml、85% 磷 酸 50ml 与 盐酸 100ml， 置 磨 口 圆 底 烧 瓶 中 ， 
缓 缓 加 热 回 流 10 小 时 ， 放 冷 ， 再 加 硫酸 锂 150g、 水 50ml 
和 省 数 滴 ， 加 热 煮沸 15 分 钟 ， 冷 却 ， 加 水 稀释 至 1000ml， 
滤 过 ， 滤 液 作 为 贮备 液 ， 置 棕色 瓶 中 。 临 用 前 加 水 一 倍 ， 播 
匀 ， 即 得 。 

酸性 茜 素 钳 试 液 ” 取 萌 素 磺 酸 钠 70mg， 加 水 50ml 溶解 
后 ， 缓 缓 加 入 0. 6% 二 氯 化 氧 钳 (ZrOClh。8H:O) 溶 液 50ml 
中 ,用 混合 酸 溶液 〈 每 1000ml 中 含 盐酸 123ml 与 硫 屋 
40ml) 稀 释 至 1000ml]， 放 置 1 小 时 ， 即 得 。 

酸性 硫酸 铁 铵 试 液 ” 取 硫酸 铁 铵 20g 与 硫酸 9. 4ml， 加 
水 至 100ml， 邵 得 。 

酸性 氧化 亚 锡 试 液 ” 取 氧化 亚 锡 20g， 加 盐酸 使 溶解 成 
50ml， 滤 过 ， 即 得 。 本 液 配 成 后 3 个 月 即 不 适用 。 

碱 式 醋酸 铅 试 液 ” 取 一 氧化 铅 14g， 加 水 10ml， 研 磨 成 
糊 状 ， 用 水 10ml 洗 和 玻璃 瓶 中 ， 加 含 醋酸 铝 22g 的 水 溶液 
70ml， 用 力 振 播 5 分 钟 后 ， 时 时 振 摇 ， 放 置 7 日， 滤 过 ， 加 
新 沸 过 的 冷水 使 成 100ml， 即 得 。 

稀 碱 式 醋酸 铅 试 液 ” 取 碱 式 醋酸 铅 试 液 4ml， 加 新 沸 过 
的 冷水 使 成 100ml， 即 得 。 

碱 性 三 硝 基 葵 酚 试 液 取 1% 三 硝 基 葵 酚 溶 液 20ml， 加 
5% 氧 氧化 钠 深 液 10ml， 加 水 稀释 至 100ml， 即 得 。 本 液 应 
临 用 新 制 。 

碱 性 四 氨 唑 蓝 试 液 ” 取 0.2%% 四 氨 唑 蓝 的 甲醇 溶液 10ml 
与 12% 氨 氧化 钠 的 甲醇 溶液 30ml， 临 用 时 混合 ， 即 得 。 

碱 性 亚 硝 基 铁 氰 化 钠 试 液 ” 取 亚 硝 基 铁 氰 化 钠 与 碳酸 钠 
各 lg， 加 水 使 溶解 成 100ml， 即 得 。 

碱 性 连 二 亚硫酸钠 试 液 ” 取 连 二 亚硫酸钠 50g， 加 水 
250ml 使 溶解 ， 加 含 氢 氧化 钾 28. 57g 的 水 溶液 40ml， 混 合 ， 
即 得 。 本 液 应 临 用 新 制 。 

碱 性 枸 梅 酸 铜 试 液 (1) 取 硫酸 铜 17. 3g 与 枸 橡 酸 
115. 08， 加 微 温 或 温水 使 溶解 成 200ml。 

《2) 取 在 180C 干 燥 2 小 时 的 无 水 碳酸 钠 185. 3g， 加 水 
使 溶解 成 500mi。 
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临 用 前 取 (2) 液 50ml， 在 不 断 振 摇 下 ， 缓 缓 加 入 (1) 液 
20ml 内 ， 冷 却 后 ， 加 水 稀释 至 100ml， 即 得 。 

碱 性 盐酸 羟 胺 试 液 ”《〈1) 取 氢 氧 化 钠 12. 5g， 加 无 水 甲 
醇 使 溶解 成 100ml。 

(2) 取 盐酸 羟 胺 12. 5g， 加 无 水 甲醇 100ml， 加 热 回 流 使 
溶解 。 

用 时 将 两 液 等 量 混合 ， 滤 过 ， 即 得 。 本 液 应 临 用 新 制 ， 
配制 后 4 小 时 内 应 用 。 

碱 性 酒石酸 铜 试 液 
溶解 成 100ml。 

(2) 取 酒石酸 钾 钠 结晶 34. 6g 与 氢 氧 化 钠 10g， 加 水 使 
溶解 成 100ml。 

用 时 将 两 液 等 量 混合 ， 即 得 。 

碱 性 订 葵 而 试 液 ” 取 8- 茶 酚 0.25g， 加 氢 氧 化 钠 深 液 
(1 一 10)10ml 使 溶解 ， 即 得 。 本 液 应 临 用 新 制 。 

碱 性 焦 性 没食子 酸 试 液 ” 取 焦 性 没食子 酸 0.5g， 加 水 
2ml 溶解 后 ， 加 氢 氧 化 钾 12g 的 水 溶液 8ml， 摇 匀 ， 即 得 。 
本 液 应 临 用 新 制 。 

碱 性 碘 化 尔 钾 试 液 ” 取 碘化钾 10g， 加 水 10ml 溶解 后 ， 
缓 缓 加 入 二 氯 化 汞 的 饱和 水 溶液 ， 随 加 随 搅 拌 ， 至 生成 的 
红色 沉淀 不 再 溶解 ， 加 氢 氧 化 钾 30g， 溶 解 后 ， 再 加 二 氯 
化 对 的 饱和 水 溶液 1ml 或 1ml 以 上 ， 并 用 适量 的 水 稀释 使 
成 200ml， 静 置 ， 使 沉淀 ， 即 得 。 用 时 倾 取 上 层 的 澄明 液 
应 用 。 

[检查 ] 取 本 液 2ml， 加 入 含 氨 0.05mg 的 水 50ml 中 ， 
应 即时 显 黄 棕色 。 

碳酸 钠 试 液 取 一 水 合 碳酸 钠 12. 5g 或 无 水 碳酸 钠 
10. 5g， 加 水 使 溶解 成 100ml， 即 得 。 

碳酸 氢 钠 试 液 ” 取 碳 酸 氨 钠 5g， 加 水 使 溶解 成 100ml， 
即 得 。 

碳酸 钾 试 液 ” 取 无 水 碳酸 钾 7g， 加 水 使 溶解 成 100ml， 
即 得 。 

碳酸 铵 试 液 ” 取 碳酸 铵 20g 与 氨 试 液 20ml， 加 水 使 溶 
解 成 100ml， 即 得 。 

醋酸 汞 试 液 ” 取 醋酸 冰 5g， 研 细 ， 加 温 热 的 冰 醋 酸 使 
溶解 成 100ml， 即 得 。 本 液 应 置 棕色 瓶 内 ， 密 闭 保 存 。 

醋酸 钠 试 液 取 醋 酸 钠 结 晶 13.6g， 加 水 使 溶解 成 
100ml， 即 得 。 

醋酸 钠 - 复 氧 化 钠 试 液 取 醋 酸 钠 10.3g， 和气 氧化 钠 
86. 5g， 加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml。 

醋酸 钴 试 液 ”到 醋酸 销 0. lg， 加 甲醇 使 溶解 成 100ml， 
即 得 。 

醋酸 钾 试 液 ” 取 醋酸 钾 10g， 加 水 使 溶解 成 100ml， 
即 得 。 

醋酸 铝 试 液 取 醋 酸 铝 10g， 加 新 沸 过 的 冷水 溶解 后 ， 
滴 加 醋酸 使 溶液 澄清 ， 再 加 新 沸 过 的 冷水 使 成 100ml， 
即 得 。 


(1) 取 硫酸 铜 结晶 6. 93g， 加 水 使 
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醋酸 氧 铀 锌 试 液 ” 取 醋酸 氧 钠 10g， 加 冰 醋 酸 5ml 与 水 
50ml， 微 热 使 溶解 ， 另 取 酷 酸 锌 30g， 加 冰 醋 酸 3ml 与 水 
30ml， 微 热 使 溶解 ， 将 两 液 混 合 ， 放 冷 ， 滤 过 ， 即 得 。 

醋酸 铵 试 液 取 醋 酸 锐 l0g， 加 水 使 溶解 成 100ml， 
即 得 。 

醋酸 铜 试 液 ” 取 酷 酸 铜 0.1g， 加 水 5ml 与 醋酸 数 滴 溶 
解 后 ， 加 水 稀释 至 100ml， 滤 过 ， 即 得 。 

浓 栈 酸 铜 试 液 取 栈 酸 铜 13. 3g， 加 水 195ml 与 醋酸 
5ml 使 溶解 ， 即 得 。 

散 胭 脂 试 液 ” 取 通 胭 脂 ， 加 硫酸 12ml 与 水 80ml 的 混合 
液 ， 使 溶解 成 每 100ml 中 含 Ce Hs N;O, (SO:Na)，0. 09 一 
0. 11g， 即 得 。 

这 基 质 试 液 ” 取 对 二 甲 氨基 葵 甲 醛 5.08， 加 入 戊 醇 
(或 丁 醇 ) 75ml， 充 分 振 播 ， 使 完全 溶解 后 ， 再 取 浓 盐酸 
25ml 徐徐 滴 人 ， 边 加 边 振 播 ， 以 免 骤 热 导 致 溶液 色泽 变 深 ; 
或 取 对 二 甲 氨 基 茶 甲醛 1. 0g， 加 入 95% 乙 醇 95ml， 充 分 振 
摇 ， 使 完全 溶解 后 ， 取 盐酸 20ml 徐徐 滴 人 。 

磺胺 试 液 ” 取 磺胺 50mg， 加 2mol/L 盐酸 溶液 10ml 使 
溶解 ， 即 得 。 

磺 基 丁 二 酸 钠 二 辛 酯 试 液 取 磺 基 丁 二 酸 钠 二 辛 栈 
0. 9g， 加 水 50ml， 微 温 使 溶解 ， 冷 却 至 室温 后 ， 加 水 稀释 
至 200ml， 即 得 。 

磷 试 液 ” 取 对 甲 氨基 苯酚 硫酸 盐 0.2g， 加 水 100ml 使 
溶解 后 ， 加 焦 亚硫酸钠 20g， 溶 解 ， 即 得 。 本 液 应 置 棕 色 具 
塞 玻璃 瓶 中 保存 ， 配 制 后 2 周 即 不 适用 。 

磷 钨 酸 试 液 取 磷 钨 酸 lg， 加 水 使 溶解 成 100ml， 
即 得 。 

磷 钨 酸 乌 试 液 ” 取 钨 酸 钠 10g 与 磷 钼 酸 2.4g， 加 水 
70ml 与 磷酸 5ml， 回 流 煮沸 2 小 时 ， 放 冷 ， 加 水 稀释 至 
100ml， 播 匀 ， 即 得 。 本 液 应 置 玻璃 瓶 内 ， 在 暗 处 保存 。 

磷 铀 钨 酸 试 液 ” 取 匆 酸 钠 100g、 钼 酸 钠 25g， 加 水 
700ml 使 溶解 ， 加 盐酸 100ml、 磷 酸 50ml， 加 热 回流 10 小 
时 ， 放 冷 ， 再 加 硫酸 锂 150g、 水 50ml 和 省 0, 2ml1， 煮 沸 除 
去 残留 的 省 〈 约 15 分 钟 )， 冷却， 加 水 稀释 至 1000ml， 滤 
过 ， 即 得 。 本 液 不 得 显 绿色 〈 如 放置 后 变 为 绿色 ， 可 加 省 
0. 2ml， 煮 沸 除 去 多 余 的 省 即 可 ) 。 

磷 乌 酸 试 液 ” 取 磷 钼 酸 5g， 加 无 水 乙醇 使 溶解 成 
100ml， 即 得 。 

磷酸 氢 二 钠 试 液 
成 100ml1， 即 得 。 

钢 试 液 ” 取 氧化 锣 〈LasO:)5g， 用 水 润 湿 ， 缓 慢 加 盐 
酸 25ml 使 溶解 ， 并 用 水 稀释 成 100ml， 静 置 过 夜 ， 即 得 。 

糠 醛 试 液 ” 取 糠 醛 lml， 加 水 使 溶解 成 100ml， 即 得 。 
本 液 应 临 用 新 制 。 

钱 酸 试 液 ” 取 县 酸 lg， 加 乙醇 1ml， 加 水 溶解 并 稀释 至 
100ml1， 即 得 。 本 液 应 临 用 时 新 制 。 


取 和 磷酸 氧 二 钠 结 晶 12g， 加 水 使 溶解 
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二 氧化 汞 试纸 ” 取 滤 纸 条 淄 和 二 握 化 汞 的 饱和 溶液 中 ， 
1 小 时 后 取出 ， 在 暗 处 以 60'C 干 燥 ， 即 得 。 

三 硝 基 苯酚 试纸 取 滤 纸 条 淄 人 三 克基 茶 酚 的 饱和 水 溶 
液 中 ， 湿 透 后 ， 取 出 ， 阴 干 ， 即 得 。 临 用 时 ,温和 碳酸 钠 溶 
液 习 10) 中 ， 使 均匀 湿润 。 

刚果 红 试纸 ” 取 滤 纸 条 浸 人 刚果 红 指 示 液 中 ， 湿 透 后 ， 
取出 景 干 ， 即 得 。 

红色 石英 试纸 ” 取 滤 纸 条 淄 入 石 蕊 指示 液 中 ， 加 极 少 量 
的 盐酸 使 成 红色 ,取出 , 干燥 ， 即 得 。 

[检查 ] ”灵敏度 取 0.1mol/L 和 氢 氧 化 钠 溶液 0. 5ml， 
置 烧杯 中 ， 加 新 沸 过 的 冷水 100ml 混合 后 ， 投 入 10~12mm 
宽 的 红色 石 蕊 试纸 一 条 ， 不断 搅拌 ，30 秒 内 ,试纸 应 即 
变色 。 

姜黄 试纸 ” 取 滤 纸 条 浸入 姜黄 指示 液 中 ， 湿 透 后 ， 置 玻 
璃 板 上 ， 在 100C 干燥， 即 得 。 

氨 氧 化 镍 试纸 ” 取 滤 纸 条 浸 人 30% 硫 酸 镍 浓 氨 溶液 中 ， 
取出 ， 上 晾 干 ; 再 浸入 lmolL 氢 氧 化 钠 溶液 中 数 分 钟 ， 使 滤 
纸 上 布 满 均 匀 的 氨 氧 化 镍 沉淀 ， 取 出 滤纸 用 水 洗涤 (不 可 晾 
干 )， 储 藏 在 潮湿 的 棉 绕 上 备用 。 

氨 制 硝酸 银 试纸 取 滤 纸 条 淄 入 氨 制 硝酸 银 试 液 中 ， 湿 
透 后 ， 取 出 ， 即 得 。 

硝酸 汞 试纸 取 硝 酸 汞 的 饱和 溶液 45ml， 加 硝酸 lml， 
摇 匀 ， 将 滤纸 条 漫 人 此 溶液 中 ， 湿 透 后 ， 取 出 上 脉 干 ， 即 得 。 

蓝 色 石 茵 试纸 ” 取 滤 纸 条 浸 人 石 蔓 指 示 液 中 ， 湿 透 后 ， 
取出 , 干燥 ， 即 得 。 

[检查 ] 灵敏度” 取 0. 1molL 盐酸 溶液 0. 5ml， 置 烧 
杯 中 ， 加 新 沸 过 的 冷水 100ml， 混合 后 ， 投 入 10 一 12mm 宽 
的 蓝 色 石 蕊 试纸 一 条 ， 不断 搅拌 ，45 秒 内 ， 试 纸 应 即 变色 。 

碘化钾 淀粉 试纸 取 滤 纸 条 淄 入 含有 碘化钾 0. 5g 的 新 
制 的 淀粉 指示 液 100ml 中 ， 湿 透 后 ， 取 出 干燥 ， 即 得 。 

省 化 汞 试纸 ” 取 滤 纸 条 淄 人 乙醇 制 省 化 汞 试 液 中 ，1 小 
时 后 取出 ， 在 暗 处 干燥 ， 即 得 。 

醋酸 铅 试纸 ” 取 滤 纸 条 浸入 醋酸 铅 试 液 中 ， 湿 透 后 ， 取 
出 ， 在 100C 干 燥 ， 即 得 。 

醋酸 铜 联 葵 胺 试纸 ” 取 醋 酸 联 茶 胺 的 饱和 溶液 9ml， 加 
水 7ml 与 0. 3% 醋酸 铜 溶液 16ml， 将 滤纸 条 浸入 此 溶液 中 ， 
湿 透 后 ， 取 出 晾 干 ， 即 得 。 

醋酸 名 试纸 ” 取 醋 酸 锅 3g， 加 乙醇 100ml 使 溶解 ， 加 
氨 试 液 至 生成 的 沉淀 绝 大 部 分 溶解 ， 滤 过 ， 将 滤纸 条 浸入 滤 
液 中 ， 临 用 时 取出 影 干 ， 即 得 。 
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乙醇 -醋酸 铵 缓冲 液 (pH3.7) 取 5mol/L 醋酸 溶液 
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15.0ml， 加 乙醇 60ml 和 水 20ml， 用 10mol/L 和 氨 氧 化 铵 溶液 
调节 pH 值 至 3.7， 用 水 稀释 至 1000ml， 即 得 。 

0.5% 十 二 烷 基 硫酸 钠 的 磷酸 盐 缓 冲 液 ” 取 磷酸 二 氢 钠 
6. 9g， 氧 氧化 钠 0.9g， 十 二 烷 基 硫酸 钠 5g， 加 水 800ml， 
超声 30 分 钟 ， 用 2mol/L 和 氧 氧化 钠 溶液 调节 pH 值 至 6. 8， 
用 水 稀释 至 1000ml。 

三 乙 胺 缓冲 液 (pH3.2) 取 磷 酸 8ml， 三 乙 胺 14ml， 加 
水 稀释 至 1000ml， 用 三 乙 胺 调节 pH 值 至 3. 2， 加 水 500ml， 
混 匀 ， 即 得 。 

0. 1molyL 三 羟 甲 基 氨 基 甲 烷 缓 冲 液 ” 称 取 三 羟 甲 基 氨 
基 甲 烷 121g， 加 水 溶解 并 稀释 至 900ml， 用 25%% 枸 橡 酸 溶 
液 调 节 pH 值 至 7.2， 并 用 水 稀释 至 1000ml。 

三 羟 甲 基 和 氨基 甲烷 缓冲 液 (pH8.0) 取 三 产 甲 基 氨 基 甲 
烷 12. 14g， 加 水 800m1， 搅 拌 溶解 ， 并 稀释 至 1000ml， 用 
6mol/L 盐 酸 溶液 调节 pH 值 至 8.0， 即 得 。 

三 羟 甲 基 和 氨基 甲烷 缓冲 液 (pH8.1) 取 氯 化 钙 0. 294g， 
加 0. 2mol/L 三 羟 甲 基 氮 基 甲 烷 溶 液 40ml 使 溶解 ， 用 lmol/L 
盐酸 溶液 调节 pH 值 至 8.1， 加 水 稀释 至 100ml， 即 得 。 

三 羟 甲 基 氨 基 甲 烷 缓 冲 液 (pH9.0) 取 三 产 甲 基 氨 基 甲 
烷 6. 06g， 加 盐酸 赖 氨 酸 3. 65g、 氯 化 钠 5. 8g、 乙 二 胺 四 本 
酸 二 钠 0.37g， 再 加 水 溶解 使 成 1000ml， 调节 pH 值 至 9. 0， 
即 得 。 

乌 洛 托 品 缓冲 液 ” 取 乌 洛 托 品 75g， 加 水 溶解 后 ， 加 浓 
氨 溶 液 4 2ml， 再 用 水 稀释 至 250ml， 即 得 。 

巴 比 妥 缓 冲 液 (pH7.4) 取 巴 比 妥 钠 4. 42g， 加 水 使 溶 
解 并 稀释 至 400ml， 用 2moML 盐酸 溶液 调节 pH 值 至 7. 4， 
滤 过 ， 即 得 。 

巴 比 妥 缓冲 液 (pH8.6) 取 巴 比 妥 5.52g 与 巴 比 妥 钠 
30. 9g， 加 水 使 溶解 成 2000ml， 即 得 。 

巴 比 妥 - 氮 化 钠 缓冲 液 (pH7.8) 到 巴 比 妥 钠 5.05g， 加 
氯 化 钠 3. 7g 及 水 适量 使 溶解 ， 另 取 明 胶 0. 5g 加 水 适量 ， 加 
热 溶解 后 并 人 上 述 溶液 中 。 然 后 用 0. 2mol/L 盐酸 溶液 调节 
PH 值 至 7.8， 再 用 水 稀释 至 500ml， 即 得 。 

甲酸 钠 缓冲 液 (pH3.3) 到 2mol/L 甲酸 溶液 25ml， 加 
酚 酌 指示 液 1 滴 ， 用 2mol/L 氢 氧 化 钠 溶液 中 和 ， 再 加 和 
2mol/L 甲酸 溶液 75ml， 用 水 稀释 至 200ml， 调 节 pH 值 至 
3.25~3, 30， 即 得 。 

邻 茶 二 甲酸 盐 缓 冲 液 (pHSs.6) 取 邻 茶 二 甲酸 氢 钾 
10g， 加 水 900ml， 搅 拌 使 溶解 ， 用 氢气 化 钠 试 液 ( 必 要 时 
用 稀 盐 酸 ) 调 节 pH 值 至 5.6， 加 水 稀释 至 1000ml， 混 匀 ， 
即 得 。 

邻 葵 二 甲酸 氨 钾 - 氢 氧 化 钠 缓 冲 液 (PHS.0) 取 0.2mol/ 
L 的 邻 葵 二 甲酸 氢 钾 100ml， 用 0. 2mol/L 氢 氧 化 钠 溶液 约 
50ml 调节 pH 值 至 5.0， 即 得 。 

枸 橡 酸 盐 缓冲 液 ” 取 枸 构 酸 4, 2g8， 加 1mol/L 的 20% 乙 
醇 制 氧 氧化 钠 溶 液 40ml 使 溶解 ， 再 用 20% 乙醇 稀释 至 
100ml， 即 得 。 
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枸 栎 酸 盐 缓冲 液 (pH6.2) 取 2.1% 枸 柏 酸 水 溶液 ， 用 
50%% 氢 氧化 钠 溶液 调节 pH 值 至 6. 2， 即 得 。 

枸 槐 酸 -磷酸 氨 二 钠 缓冲 液 (pH4.0) 甲 液 : 取 枸 橡 酸 
21g 或 无 水 枸 析 酸 19. 2g， 加 水 使 溶解 成 1000mlj， 置 冰箱 内 
保存 。 乙 液 : 取 磷 酸 毛 二 钠 71. 63g， 加 水 使 溶解 成 1000ml。 
取 上 述 甲 液 61. 45ml 与 乙 液 38. 55ml 混合 ， 摇 名 ， 即 得 。 

枸 栎 酸 -磷酸 氮 二 钠 缓冲 液 (pH7.0) 甲 液 : 取 枸 梅 酸 
21g 或 无 水 枸 株 酸 19. 2g， 加 水 使 溶解 成 1000ml， 置 冰箱 中 
保存 。 乙 液 : 取 磷 酸 氢 二 钠 71. 63g， 加 水 使 溶解 成 1000ml。 

取 上 述 甲 液 17.65ml 与 乙 液 82.35ml 混合 ， 播 匀 ， 
即 得 。 

盐酸 三 羟 甲 基 氨 基 甲 烷 缓冲 液 (pH7.2) A 液 : 盐酸 三 
羟 甲 基 氨 基 甲 烷 15. 8g ， 细 菌 内 毒素 检查 用 水 100ml。B 液 : 
三 羟 甲 基 氨 基 甲烷 1. 2g， 细 菌 内 毒素 检查 用 水 10ml。 

A 液 100ml B 液 10ml 细菌 内 毒素 检查 用 水 加 至 550ml。 
用 0. lmolL 盐酸 溶液 或 0. 1molL 氢 氧 化 钠 溶液 调节 pH 值 
至 7.2， 用 无 热 原 的 输液 瓶 分 装 ， 加 塞 压 盖 后 121C 灭 菌 15 
分 钟 。 

2- 氧 代 戊 二 酸 缓冲 液 ” 取 2- 氧 代 戊 二 酸 220mg， 用 盐酸 
三 乙醇 胺 缓冲 液 (pH8.0) ( 取 三 乙醇 胺 1ml， 加 无 氮 燕 饮水 
60ml， 用 稀 盐 酸 溶液 调节 pH 值 至 8. 0)60ml 溶解 。 

氨 - 氨 化 镇 缓冲 液 (pH8.0) 取 氯 化 匀 1.07g， 加 水 使 
溶解 成 100ml， 再 加 稀 氮 溶液 (1 一 30) 调 节 pH 值 至 8. 0， 
即 得 。 

氨 - 握 化 铵 缓冲 液 (pH10.0) 取 和 气 化 匀 5.4g， 加 水 
20ml 溶解 后 ， 加 浓 氨 溶液 35ml， 再 加 水 稀释 至 100ml， 
即 得 。 

硼砂 -氢化 钙 缓 冲 液 (pH8.0) 取 硼 砂 0. 572g 与 氧化 钙 
2. 94g8， 加 水 约 800ml 溶解 后 ， 用 lmol/L 盐酸 溶液 约 2. 5ml 
调节 pH 值 至 8. 0， 加 水 稀释 至 1000ml， 即 得 。 

硼砂 -碳酸 钠 缓冲 液 (pH10.8 一 11.2) 取 无 水 碳酸 钠 
5. 30g， 加 水 使 溶解 成 1000ml; 另 取 硼砂 1. 91g， 加 水 使 溶 
解 成 100ml。 临 用 前 取 碳 酸 钠 溶液 973ml 与 硼砂 溶液 27ml， 
混 匀 ， 即 得 。 

硼酸 - 气 化 钾 缓 冲 液 (pH9.0} 取 硼 酸 3.09g， 加 0. lmol/L 
毛 化 钾 溶 液 500ml 使 溶解 ， 再 加 0. 1mol/L 和 氨 氧 化 钠 溶 液 
210ml， 即 得 。 

醋酸 钠 缓 冲 液 ” 取 醋酸 -醋酸 钠 缓冲 液 (pPH3.6)4ml， 加 
水 稀释 至 100ml。 

醋酸 盐 绥 冲 液 (pH3. 5) 取 醋 酸 铵 25g， 加 水 25ml 溶解 
后 ， 加 7mol/L 盐酸 溶液 38ml， 用 2mol/L 盐酸 溶液 或 
5mol/L 氨 溶 液 准 确 调节 pH 值 至 3.5( 电 位 法 指示 )， 用 水 稀 
释 至 100ml， 即 得 。 

醋酸 - 锂 盐 缓 冲 液 (pH3.0) 取 冰 醋酸 50ml， 加 水 800ml 
混合 后 ， 用 和 氧 氧 化 锂 调节 pH 值 至 3.0， 再 加 水 稀释 至 
1000ml， 即 得 。 


醋酸 -醋酸 钠 缓冲 液 (pH3.6) 取 醋 酸 钠 5. 15， 加 冰 栈 
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酸 20ml， 再 加 水 稀释 至 250ml， 即 得 。 

醋酸 -醋酸 钠 缓冲 液 (pH3.7) ” 取 无 水 醋酸 钠 20g， 加 水 
300ml 溶解 后 ， 加 溴 酚 蓝 指 示 液 1ml 及 冰 醋 酸 60 一 80ml， 至 
溶液 从 蓝 色 转变 为 纯 绿色 ， 再 加 水 稀释 至 1000ml， 即 得 。 

醋酸 -醋酸 钠 缓冲 液 (pH3.8) 取 2mol/L 醋酸 钠 溶 液 
13ml 与 2mol/L 醋酸 溶液 87ml， 加 每 lml 含 钢 1mg 的 硫酸 
铜 溶液 0. 5ml， 再 加 水 稀释 至 1000ml， 即 得 。 

醋酸 -醋酸 钠 缓冲 液 (pH4.5) 取 醋 酸 钠 18g， 加 冰 醋 酸 
9. 8ml， 再 加 水 稀释 至 1000ml， 邯 得 。 

醋酸 -醋酸 钠 缓 冲 液 (pH4.6) 取 醋 酸 钠 5.4g， 加 水 
50ml 使 溶解 ， 用 冰 醋 酸 调节 pH 值 至 4.6， 再 加 水 稀释 至 
100ml， 即 得 。 

醋酸 -醋酸 钠 缓 冲 液 (pH6.0) 取 醋 酸 钠 54. 6g， 加 lmol/L 
醋酸 溶液 20ml 溶解 后 ， 加 水 稀释 至 500ml， 即 得 。 

醋酸 -醋酸 钾 缓 冲 液 (pH4.3) 取 醋 酸 钾 14g， 加 冰 醋 酸 
20. 5ml， 再 加 水 稀释 至 1000ml， 即 得 。 

醋酸 -醋酸 铵 缓冲 液 (pH4.5) 取 栈 酸 铵 7.7g， 加 水 
50ml 溶解 后 ， 加 冰 栈 酸 6ml 与 适量 的 水 使 成 100ml， 即 得 。 

栈 酸 -醋酸 铵 缓冲 液 (pH4.8) 取 醋 酸 铵 77g， 加 水 约 
200ml 使 溶解 ， 加 冰 醋 酸 57ml， 再 加 水 至 1000ml， 即 得 。 

醋酸 -醋酸 铵 缓冲 液 (pH6.0) 取 醋 酸 针 100g8， 加 水 
300ml 使 溶解 ， 加 冰 醋 酸 7ml， 揪 匀 ， 即 得 。 

磷酸 -三 乙 胺 缓冲 液 (pH3.2) 取 磷 酸 约 4ml 与 三 乙 胺 
约 7ml， 加 50% 甲 醇 稀 释 至 1000ml， 用 磷酸 调节 pH 值 至 
3.2， 即 得 。 

磷酸 盐 缓 冲 液 ” 取 磷酸 二 和 毛 钠 38.0g， 与 磷酸 氢 二 钠 
5. 04g， 加 水 使 成 1000ml， 即 得 。 

磷酸 盐 缓 冲 液 (pH2.0) 甲 液 : 取 磷酸 16. 6ml， 加 水 至 
1000ml， 播 匀 。 乙 液 : 取 磷 酸 氨 二 钠 71. 63g， 加 水 使 溶解 
成 1000ml。 取 上 述 甲 液 72. 5ml 与 乙 液 27. 5ml 混合 ， 摇 匀 ， 
即 得 。 

磷酸 盐 缓 冲 液 (pH2.5) 取 磷 酸 二 氢 钾 1008， 加 水 
800ml， 用 盐酸 调节 pH 值 至 2. 5， 用 水 稀释 至 1000ml。 

磷酸 盐 缓 冲 液 (pH5.0) 取 0.2mol/L 磷酸 二 和 氢 钠 溶液 
一 定量 ， 用 氢气 化 钠 试 液 调 节 pH 值 至 5.0， 即 得 。 

磷酸 盐 缓 冲 液 (pH5.8) 取 磷 酸 二 氢 钾 8. 34g 与 磷酸 氢 
二 钾 0. 87g， 加 水 使 溶解 成 1000ml， 即 得 。 

磷酸 盐 缓 冲 液 (pH6.5) 。” 取 磷 酸 二 氢 钾 0. 68g， 加 0. lmol/L 
氨 氧 化 钠 溶 液 15. 2ml， 用 水 稀释 至 100ml， 即 得 。 

磷酸 盐 缓 冲 液 (pH6.6) 取 磷 酸 二 氢 钠 1.74g8、 磷 酸 氢 
二 钠 2. 7g 与 氯 化 钠 1. 7g， 加 水 使 溶解 成 400ml， 即 得 。 

磷酸 盐 缓 冲 液 (pH6.8) 取 0.2mol/L 磷酸 二 氢 钾 溶液 
250ml， 加 0. 2mol/L 氢 氧 化 钠 溶 液 118ml， 用 水 稀释 至 
1000ml， 摇 名， 即 得 。 

磷酸 盐 缓 冲 液 ( 含 胰 酶 ) (pH6. 8) 取 磷 酸 二 和 氢 钾 6. 8g， 
加 水 500ml 使 溶解 ， 用 0. lmol/L 氢 氧 化 钠 溶液 调节 pH 值 
至 6.8; 另 取 胰 酶 10g， 加 水 适量 使 溶解 ， 将 两 液 混合 后 ， 
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加 水 稀释 至 1000ml， 即 得 。 

磷酸 盐 缓冲 液 {pH7.0) 取 磷 酸 二 氢 钾 0.68g， 加 
0. 1mol/L 氢 氧 化 钠 溶液 29. 1ml， 用 水 稀释 至 100ml1， 即 得 。 

磷酸 盐 缓冲 液 (pH7.2) 取 0.2mol/L 磷酸 二 氢 钾 溶液 
50ml 与 0. 2mol/L 氨 氧 化 钠 溶液 35ml， 加 新 沸 过 的 冷水 稀 
释 至 200ml， 摇 匀 ， 即 得 。 

磷酸 盐 缓冲 液 (pPH7.3) ” 取 磷 酸 毛 二 钠 1. 9734g 与 磷酸 
二 氢 钾 0.2245g， 加 水 使 溶解 成 1000ml， 调节 pH 值 至 7. 3， 
即 得 。 

磷酸 赴 缓 冲 液 (pH7.4) 取 磷 酸 二 和 氢 钾 1.36g， 加 
0. 1mol/L 氨 氧 化 钠 溶液 79ml， 用 水 稀释 至 200ml， 即 得 。 

磷酸 盐 缓冲 液 (pH7.6) 取 磷 酸 二 氢 钾 27. 22g， 加 水 使 
溶解 成 1000ml， 取 50ml， 加 0.2mol/L 氨 氧 化 钠 溶 液 
42. 4ml， 再 加 水 稀释 至 200ml， 即 得 。 

磷酸 盐 缓冲 液 (pH7.8) 甲 液 : 取 磷 酸 氨 二 钠 35. 9g， 
加 水 溶解 ， 并 稀释 至 500ml。 乙 液 : 取 磷 酸 二 氢 钠 2.76g， 
加 水 溶解 ， 并 稀释 至 100ml。 取 上 述 甲 液 91.5ml 与 乙 液 
8. 5ml 混合 ， 摇 匀 ， 即 得 。 

磷酸 盐 缓 冲 液 (pH7.8 一 8.0) 取 磷 酸 氢 二 钾 5. 59g 与 
磷酸 二 氢 钾 0. 41g， 加 水 使 溶解 成 1000ml， 即 得 。 
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乙 氧 基 黄 叱 精 指 示 波 ” 取 乙 氧 基 黄 叱 精 0.1g， 加 乙醇 
100ml 使 溶解 ， 即 得 。 

变色 范围 “pH3. 5 一 5.5 〈 红 一 黄 ) 。 

二 四 基 黄 指示 液 ” 取 二 甲 基 黄 0.1g， 加 乙醇 100ml 使 
溶解 ， 即 得 。 

变色 范围 pH2. 9~4.0 ( 红 一 黄 )。 

二 甲 基 黄 - 亚 甲 蓝 混 合 指示 液 ” 取 二 甲 基 黄 与 亚 甲 蓝 各 
l15mg， 加 三 握 甲 烷 100ml， 振 摇 使 溶解 (必要 时 微 温 )， 滤 
过 ， 即 得 。 

二 甲 基 黄 -溶剂 蓝 19 混合 指示 液 ” 取 二 甲 基 黄 与 溶剂 蓝 
19 各 15mg， 加 三 氯 甲烷 100ml 使 溶解 ， 即 得 。 

二 有 甲 酚 柚 指示 液 ” 取 二 甲 酚 橙 0. 2g， 加 水 100ml 使 溶 
解 ， 即 得 。 本 液 应 临 用 新 制 。 

二 苯胺 磺 酸 钠 指 示 液 ” 取 二 苯胺 磺 酸 钠 0.2g， 加 水 
100ml 使 溶解 ， 即 得 。 

二 荃 代 肝 指 示 液 ” 取 二 葵 借 肝 lg， 加 乙醇 100ml 使 溶 
解 ， 即 得 。 

儿 茶 酚 紫 指示 液 ” 取 儿 茶 酚 紫 0.1g， 加 水 100ml 使 溶 
解 ， 即 得 。 

变色 范围 pH6. 0~7.0~9.0 ( 黄 ~ 紫 一 紫红 ) 。 

中 性 红 指 示 液 ” 取 中 性 红 0.5g， 加 水 使 溶解 成 100ml， 
滤 过 ， 即 得 。 

变色 范围 ”pH6. 8 一 8.0 ( 红 一 黄 )。 

中 性 红 指 示 液 〈 用 于 微生物 限度 检查 ) 
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1. 0g， 研 细 ， 加 95%% 乙 醇 60ml 使 溶解 ， 再 加 水 至 100ml， 
即 得 。 

变色 范围 pH6.8~8.0 ( 红 一 黄 ) 。 

双 硫 及 指示 液 ” 取 双 硫 脉 50mg， 加 乙醇 100ml 使 溶解 ， 
即 得 。 

孔 江 绿 指示 液 ” 取 孔 洛 绿 0. 3g， 加 冰 醋 酸 100ml 使 溶 
解 ， 即 得 。 

变色 范围 pH0.0 一 2.0 ( 黄 一 绿 ); 11.0 一 13.5( 绿 一 
无 色 ) 。 

石 蔓 指 示 液 ”取石 蕊 粉末 10g， 加 乙醇 40ml， 回 流 煮沸 
1 小 时 ， 静 置 ， 倾 去 上 清 液 ， 再 用 同一 方法 处 理 2 次 ， 每 次 
用 乙醇 30ml1， 残 潭 用 水 10ml 洗涤 ， 倾 去 洗 液 ， 再 加 水 50ml 
煮沸 ， 放 冷 ， 滤 过 ， 即 得 。 

变色 范围 pH4. 5~8.0 ( 红 一 蓝 )。 

甲 栈 红 指 示 液 ” 取 甲 酚 红 0.1g， 加 0. 05mol/L 毛 氧 化 
钠 溶 液 5. 3ml 使 溶解 ， 再 加 水 稀释 至 100ml， 即 得 。 

变色 范围 pH?7. 2 一 8.8 ( 黄 一 红 ) 。 

甲 酚 红 - 磨 香 草 酚 蓝 混 合 指示 液 。” 取 甲 酚 红 指 示 液 1 份 
与 0.1% 麻 香草 酚 蓝 溶液 3 份 ， 混 合 ， 即 得 。 

甲 基 红 指示 液 ” 取 甲 基 红 0.1g， 加 0.05mol/L 氢 氧 化 
钠 溶液 7. 4ml 使 溶解 ， 再 加 水 稀释 至 200ml， 即 得 。 

变色 范围 ”pH4. 2 一 6.3 ( 红 一 黄 ) 。 

甲 基 红 - 亚 甲 蓝 混合 指示 液 ” 取 0.1% 甲 基 红 的 乙醇 溶液 
20ml， 加 0, 2%% 亚 甲 蓝 溶液 8ml， 摇 匀 ， 即 得 。 

甲 基 红 -省 甲 酚 绿 混 合 指示 液 ” 取 0.1%% 甲 基 红 的 乙醇 
溶液 20ml， 加 0.2% 省 甲 酚 绿 的 乙醇 溶液 30ml， 播 匀 ， 
即 得 。 

甲 基 松 指示 液 ” 取 甲 基 检 0.1g， 加 水 100ml 使 溶解 ， 
即 得 。 

变色 范围 pH3.2~4.4( 红 一 黄 )。 

甲 基 杠 - 二 甲 茶 蓝 FF 混合 指示 液 ” 取 甲 基 橙 与 二 甲 茶 蓝 
FF 各 0.1g， 加 乙醇 100ml 使 溶解 ， 即 得 。 

甲 基 橙 - 亚 甲 蓝 混 合 指示 液 ” 取 甲 基 橙 指示 液 20ml， 加 
0.2% 亚 甲 蓝 溶液 8ml， 摇 匀 ， 即 得 。 

甲 栈 红 指示 液 ” 取 甲 酚 红 0.1g， 加 0.05mol/L 氢 氧 化 
钠 溶 液 5. 3ml 使 溶解 ， 再 加 水 稀释 至 100ml， 即 得 。 

变色 范围 pH?7. 2~8.8( 黄 一 红 )。 

甲 酚 红 - 订 香草 酚 蓝 混合 指示 液 ” 取 甲 酚 红 指示 液 1 份 
与 0.1% 麻 香草 酚 蓝 溶液 3 份 ， 混合 ， 即 得 。 

四 溴 酚 酸 乙 酯 钾 指示 液 ” 取 四 溴 酚 歌 乙 酯 钾 0.1g， 加 
冰 醋 酸 100ml， 使 溶解 ， 即 得 。 

对 砚 基 酚 指 示 液 ” 取 对 硝 基 酚 0.25g， 加 水 100ml 使 溶 
解 ， 即 得 。 

亚 果 蓝 指示 液 ” 取 亚 甲 蓝 0.5g， 加 水 使 溶解 成 100ml， 
即 得 。 

刚果 红 指 示 液 ” 取 刚 果 红 0. 5g， 加 10% 乙 醇 100ml 使 
溶解 ， 即 得 。 
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变色 范围 pH3.0~5.0( 蓝 一 红 )。 

苏丹 于 指示 液 ” 取 苏丹 V0. 5g， 加 三 氮 甲 烷 100ml 使 溶 
解 ， 即 得 。 

含 锌 碘化钾 淀粉 指示 液 ” 取 水 100ml， 加 碘化钾 溶液 
(3 一 20)5mi 与 氢化 锌 溶液 (1-5)10ml， 煮 沸 ， 加 淀粉 混 悬 
液 〈 取 可 溶性 淀粉 5g ， 加 水 30ml 搅 匀 制 成 )， 随 加 随 搅拌 ， 
继续 煮沸 2 分 钟 ， 放 冷 ， 即 得 。 本 液 应 在 凉 处 密闭 保存 。 

邻 二 氮 菲 指示 液 ” 取 硫酸 亚 铁 0.5g， 加 水 100ml 使 溶 
解 ， 加 硫酸 2 滴 与 邻 二 氮 菲 0. 5g， 摇 匀 ， 即 得 。 本 液 应 临 
用 新 制 。 

间 甲 栈 紫 指示 液 ” 取 间 甲 酚 紫 0.1g， 加 0.01mol/L 氢 
氧化 钠 溶液 10ml 使 溶解 ， 再 加 水 稀释 至 100ml， 即 得 。 

变色 范围 pH?7.5~9. 2 ( 黄 一 紫 )。 

金属 天 指 示 液 〈 邻 甲 酚 栈 络 合 指示 液 ) 
加 水 100mi， 加 少量 氮 试 液 使 溶解 ， 即 得 。 

芒 索 磺 酸 钠 指示 液 ” 取 戎 素 磺 酸 钠 0.1g， 加 水 100ml 
使 溶解 ， 即 得 。 

变色 范围 “pH3.7 一 5.2 ( 黄 一 紫 )。 

荧光 黄 指示 液 ” 取 荧光 黄 0. 1g， 加 乙醇 100ml 使 溶解 ， 
即 得 。 

耐 尔 蓝 指 示 液 ” 取 耐 尔 蓝 lg， 加 冰 酷 酸 100ml 使 溶 
解 ， 即 得 。 

变色 范围 pH10.1~11.1 ( 蓝 一 红 )。 


取 金 属 枉 1g， 


钙 黄 绿 素 指 示 剂 ” 取 钙 黄 绿 素 0.18， 加 毛 化 钾 10g， 研 
磨 均匀 ， 即 得 。 

钙 紫 红 素 指示 剂 ” 取 钙 紫红 素 0.1g， 加 无 水 硫酸 钠 
10g， 研 磨 均匀 ， 即 得 。 

亮 绿 指示 液 取 亮 绿 0. 5g， 加 冰 醋 酸 100ml 使 溶解 ， 
即 得 。 


变色 范围 pH0.0~2.6 〈 黄 - 绿 ) 。 

姜黄 指示 液 ” 取 姜黄 粉末 20g， 用 水 浸 溃 4 次 ， 每 次 
100ml， 除 去 水 溶性 物质 后 ， 和 残渣 在 100C 干燥 ， 加 乙醇 
100mlj， 浸 涡 数 日 ， 滤 过 ， 即 得 。 

结晶 紫 指 示 液 ” 取 结 晶 紫 0.5g， 加 冰 醋 酸 100ml 使 溶 
解 ， 即 得 。 

蔡琴 葵 甲 醇 指示 液 ” 取 =- 葵 酚 苯 甲醇 0.5g， 加 冰 醋 酸 
100ml 使 溶解 ， 即 得 。 

变色 范围 pH8. 5~9.8( 黄 一 绿 )。 

酌 紫 指示 液 ” 取 水 10ml， 用 和 氨 溶 液 调节 pH 值 至 11 后 ， 
加 入 栈 紫 10mg， 溶 解 ， 即 得 。 

酚 红 指示 液 ” 取 酚 红 100mg， 加 乙醇 100ml 溶解 ， 即 得 
(必要 时 滤 过 ) 。 

酚 天 指示 液 ” 取 酚 融 1g， 加 乙醇 100ml 使 溶解 ， 即 得 。 

变色 范围 pH8. 3 一 10.0〈 无 色 一 红 ) 。 

酚 磺 本 指示 液 ” 取 酚 磺 本 0.1g， 加 0.05mol/L 氢 氧 化 
钠 溶液 5. 7ml 使 溶解 ， 再 加 水 稀释 至 200ml， 即 得 。 

变色 范围 ”pH6. 8 一 8.4〈 黄 一 红 ) 。 
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酚 磺 酌 指 示 液 〈 用 于 微生物 限度 检查 ) 取 酚 磺 酌 
1.0g， 加 lmolL 氢 氧 化 钠 溶液 2. 82ml 使 溶解 ， 再 加 水 至 
100ml， 即 得 。 

变色 范围 pH6. 8 一 8.4 ( 黄 一 红 )。 


铭 黑 了 指示 剂 ” 取 铬 黑 了 0.1g， 加 握 化 钠 10g， 研 磨 均 
名， 即 得 。 

铬 酸 钾 指示 液 取 铬 酸 钾 10g， 加 水 100ml 使 溶 
解 ， 即 得 。 


偶 氮 紫 指 示 液 ” 取 偶 氮 紫 0.1g， 加 二 甲 基 甲 酰胺 100ml 
使 溶解 ， 即 得 。 

羟基 荧 酚 蓝 指示 液 ” 了 到 羟基 蔡 酚 蓝 0. 5g， 加 水 50ml 溶 
解 ， 加 0. lmol 工 和 氢 氧 化 钠 溶 液 2 滴 ， 摇 匀 ， 即 得 。 

淀粉 指示 液 ” 取 可 溶性 淀粉 0. 5g， 加 水 5ml 搅 匀 后 ， 
缓 缓 倾 人 100ml 沸水 中 ， 随 加 随 搅拌 ， 继 续 者 沸 2 分 钟 ， 放 
冷 ， 倾 取 上 层 清 液 ， 即 得 。 本 液 应 临 用 新 制 。 

硫酸 铁 铵 指示 液 ” 取 硫 酸 铁 铵 8g， 加 水 100ml 使 溶 
解 ， 即 得 。 

唆 哪 啶 红 指 示 液 ” 取 唆 哪 啶 红 0. 18， 加 甲醇 100ml 使 
溶解 ， 即 得 。 

变色 范围 ”pH1.4 一 3,2 (无 色 一 红 )。 

吹 哪 了 啶 红 - 亚 甲 蓝 混 合 指示 液 ” 取 唑 郧 啶 红 0. 3g 与 亚 甲 
蓝 0. 1g， 加 无 水 甲醇 100ml 使 溶解 ， 即 得 。 

碘化钾 淀粉 指示 液 ” 取 碘化钾 0.2g， 加 新 制 的 淀粉 指 
示 液 100ml 使 溶解 ， 即 得 。 

溴 甲 酚 紫 指示 液 ” 取 溴 甲 酚 紫 0.1g， 加 0.02molL 氢 
氧化 钠 溶液 20ml 使 溶解 ， 再 加 水 稀释 至 100ml， 即 得 。 

变色 范围 pH5. 2~6.8( 黄 一 紫 )。 

溴 甲 酚 紫 指示 液 〈 用 于 微生物 限度 检查 ) 
1. 6g， 加 95% 乙 醇 100ml 使 溶解 ， 即 得 。 

变色 范围 pH5.2~6.8( 黄 一 紫 )。 

溴 甲 酚 绿 指示 液 ” 取 溴 甲 酚 绿 0.1g， 加 0. 05mol/L 氢 
氧化 钠 溶 液 2. 8ml 使 溶解 ， 再 加 水 稀释 至 200ml， 即 得 。 

变色 范围 pH3.6 一 5.2 ( 黄 一 蓝 )。 

溴 酚 蓝 指示 液 ” 取 溴 酚 蓝 0. 1g， 加 0. 05molL 氢 氧 化 
钠 溶液 3. 0ml 使 溶解 ， 再 加 水 稀释 至 200ml， 即 得 。 

变色 范围 pH2. 8 一 4.6 ( 黄 一 蓝 绿 )。 

溴 磨 香草 酚 蓝 指示 液 取 溴 磨 香草 酚 蓝 0.1g， 加 
0.05mol/L 氨 氧化 钠 溶 液 3.2ml 使 溶解 ， 再 加 水 稀释 至 
200ml， 即 得 。 

变色 范围 pH6.0~7.6 ( 黄 一 蓝 )。 

溶剂 蓝 19 指示 液 ” 取 0.5g 溶 剂 蓝 19， 加 冰 醋 酸 100ml 
使 溶解 ， 即 得 。 

橙黄 及 指 示 液 ” 取 橙 黄 Wo.5g， 加 冰 醋 酸 100ml 使 溶 
解 ， 即 得 。 

变色 范围 pH1l.4~3.2 ( 红 一 黄 ) 。 

曙 红 钠 指 示 液 ” 取 曙 红 钠 0.5g， 加 水 100ml 使 溶解 ， 
即 得 。 


取 溴 甲 酚 紫 
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曙 红 钠 指 示 液 〈 用 于 微生物 限度 检查 ) 
2. 0g， 加 水 100ml 使 溶解 ， 即 得 。 

麻 香 草 酚 梧 指 示 液 。” 取 磨 香草 酚 枉 0.1g， 加 乙醇 100ml 
使 溶解 ， 即 得 。 

变色 范围 pH9. 3~10.5 (无 色 一 蓝 )。 

麻 香 草 酚 蓝 指示 液 ”到 麻 香 草 酚 蓝 0. 1g， 加 0. 05mol/L 
和 揽 氧 化 钠 溶液 4. 3ml 使 溶解 ， 再 加 水 稀释 至 200ml， 即 得 。 

变色 范围 ”pH1.2 一 2.8( 红 一 黄 ); pH8.0 一 9.6( 黄 一 
紫 蓝 ) 。 


取 曙 红 钠 
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乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴 定 液 (0. 05mol/L) 


Cio Hi N; Na;, Os 委 2H:O 一 372. 24 18, 61g->1000ml 


【配制 〗 取 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 19g， 加 适量 的 水 使 溶 
解 成 1000ml， 摇 匀 。 
【标定 】 取 于 约 800C 灼 烧 至 恒 重 的 基准 氧化 锌 


0. 12g, 精密 称 定 ， 加 稀 盐酸 3ml 使 溶解 ， 加 水 25ml， 加 
0.025% 甲 基 红 的 乙醇 溶液 1 滴 ， 滴 加 氨 试 液 至 溶液 显 微 
黄色 ， 加 水 25ml 与 氮 - 握 化 铵 缓冲 液 (pH 10.0)10ml, 再 
加 铭 黑 了 指示 剂 少量 ， 用 本 液 滴 定 至 溶液 由 紫色 变 为 纯 
蓝 色 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 乙 二 胺 
四 醋酸 二 钠 滴定 液 (0. 05moML) 相当 于 4. 069mg 的 氧化 
锌 。 根 据 本 液 的 消耗 量 与 氧化 锌 的 取 用 量 ， 算 出 本 液 的 
浓度 ， 即 得 。 

【贮藏 】 
接触 。 


乙醇 制 氨 氧化 钾 滴定 液 (0. 5mol/L 或 0. 1mol/1) 


KOH=56. 11 


置 玻 璃 塞 瓶 中 ， 避 免 与 橡皮 塞 、 橡 皮 管 等 


28. 06g->1000ml 
5. 611g 一 1000ml 

【配制 】 乙醇 制 氢 氧 化 钾 滴 定 液 〈0. 5mol/L) 取 和 氢 
氧化 钾 35g， 置 锥 形 瓶 中 ， 加 无 醛 乙 醇 适 量 使 溶解 并 稀释 成 
1000ml， 用 橡皮 塞 密 塞 ， 静 置 24 小 时 后 ， 迅 速 倾 取 上 清 液 ， 
置 具 橡皮 塞 的 棕色 玻 瓶 中 。 

乙醇 制 所 氧化 钾 滴 定 液 (0. 1mol/L) 取 氢 氧化 钾 7g， 
置 锥 形 瓶 中 ， 加 无 醋 乙 醇 适量 使 溶解 并 稀释 成 1000ml， 用 
橡皮 塞 密 塞 ， 静 置 24 小 时 后 ， 迅 速 倾 取 上 清 液 ， 置 具 橡皮 
塞 的 棕色 玻 瓶 中 。 

【标定 乙醇 制 氢 氧 化 钾 滴 定 液 (0.5moML) 精密 
量 取 盐 酸 滴定 液 (0. 5mol/L)25ml， 加 水 50ml 稀释 后 ， 加 酚 
酌 指 示 液 数 滴 ， 用 本 液 滴定 。 根 据 本 液 的 消耗 量 ， 算 出 本 液 
的 浓度 ， 即 得 。 

乙醇 制 气 氧 化 钾 滴 定 液 (0. lmol/L) “精密 量 取 盐 酸 滴 
定 液 (0. 1mol/L)25ml， 加 水 50ml 稀释 后 ， 加 酚 栈 指示 液 数 
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滴 ， 用 本 液 滴定 。 根 据 本 液 的 消耗 量 , 算出 本 液 的 浓度 ， 
即 得 。 

本 液 临 用 前 应 标定 浓度 。 

【贮藏 置 具 橡皮 塞 的 棕色 玻 瓶 中 ， 密 闭 保存 。 


四 茶 确 钠 滴 定 液 (0.02mol/L) 


(Cs Hs ), BNa= 342. 22 6. 845g—>1000ml 

【配制 〗 取 四 荆 硼 钠 7.0g， 加 水 50ml 振 摇 使 溶解 ， 
加 入 新 配制 的 氨 氧 化 铝 凝 胶 ( 取 三 氯 化 铝 1. 0g， 溶 于 25ml 
水 中 ， 在 不 断 搅 拌 下 缓 缓 滴 加 氢 氧 化 钠 试 液 至 pH 8 一 9)， 
加 氯 化 钠 16. 6g， 充 分 搅 匀 ， 加 水 250ml， 振 摇 15 分 钟 ， 静 
置 10 分 钟 ， 滤 过， 滤液 中 滴 加 氢 氧 化 钠 试 液 至 pH 8 一 9， 
再 加 水 稀释 至 1000ml， 揪 匀 。 

【标定 】 精密 量 取 本 液 10ml， 加 醋酸 -醋酸 钠 缓冲 液 
(pH 3.7)10ml 与 溴 酚 蓝 指示 液 0.5ml， 用 烃 铵 盐 滴 定 液 
(0. 01mol/L) 滴定 至 蓝 色 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 
根据 烃 铵 盐 滴定 液 (0.0lmoML) 的 消耗 量 ， 算 出 本 液 的 浓度 ， 
即 得 。 

本 液 临 用 前 应 标定 浓度 。 

如 需 用 四 茶 硼 钠 滴 定 液 (0.01mol/L) 时 ， 可 到 四 茶 硼 钠 
滴定 液 (0.02molML) 在 临 用 前 加 水 稀释 制 成 。 必 要 时 标定 
浓度 。 


【贮藏 】 置 棕色 玻 瓶 中 ， 密 闭 保存 。 


时 醇 制 氨 氧化 钾 滴定 液 (0. 1mol/L) 


KOH=56. 11 5. 611g->1000ml 

【配制 〗 取 氢 氧化 钾 6. 8g， 加 水 4ml 使 溶解 ， 加 甲醇 
稀释 成 1000ml， 用 橡皮 塞 密 塞 ， 静 置 24 小 时 后 ， 迅 速 倾 取 
上 清 液 ， 置 具 橡皮 塞 的 棕色 玻 瓶 中 。 

【标定 】 同 乙 醇 制 氨 氧 化 钾 滴 定 液 (0. 5mol/L) 的 标定 
(通则 8006)。 


【贮藏 置 具 橡 皮 塞 的 棕色 玻 瓶 中 ， 密 闭 保存 。 


甲醇 钠 滴 定 液 (0. 1mol/L) 


CH3ONa= 54. 02 5. 402g 一 1000ml 

【配制 】 取 无 水 甲醇 (含水 量 0.2%% 以 下 )150ml， 置 于 
冰 水 冷却 的 容器 中 ,分 次 加 入 新 切 的 金属 钠 2. 5g， 侯 完全 溶 
解 后 ， 加 无 水 葵 ( 含 水量 0.02% 以 下 ) 适 量 , 使 成 1000ml， 
摇 匀 。 

【标定 】 取 在 五 氧化 二 磷 干 燥 器 中 减 压 干燥 至 恒 重 的 
基准 茶 甲 酸 约 0. 4g， 精 密 称 定 ， 加 无 水 甲醇 15ml 使 溶解 ， 
加 无 水 蔡 5ml 与 1% 麻 香草 酚 蓝 的 无 水 甲醇 溶液 1 滴 ， 用 本 
液 滴定 至 蓝 色 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 
的 甲醇 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 12. 21mg 的 葵 甲 酸 。 根 
据 本 液 的 消耗 量 与 葵 甲 酸 的 取 用 量 ， 算 出 本 液 的 浓度 ， 
即 得 。 

本 液 标定 时 应 注意 防止 二 氧化 碳 的 干扰 和 溶剂 的 挥发 ， 
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每 次 临 用 前 均 应 重新 标定 。 
【贮藏 置 密闭 的 附 有 滴定 装置 的 容器 内 ， 如 免 与 空 
气 中 的 二 氧化 碳 及 湿 气 接触 。 


甲醇 锂 滴定 液 (0. 1mol/L) 


CH;OLi 一 37. 97 3.797g_>1000ml 
除 取 新 切 的 金属 锂 0. 694g 外 ， 该 滴定 液 的 配制 、 标 定 、 
贮藏 照 甲醇 钠 滴定 液 (0. lmol/L) 方 法 。 


亚 硝 酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 


NaNO: =69. 00 6. 900g—1000ml 

【配制 】 取 亚 硝酸 钠 7.2g， 加 无 水 碳酸 钠 (Na:CO;) 
0, 10g， 加 水 适量 使 溶解 成 1000ml， 摇 匀 。 

【标定 】 ” 取 在 120'C 干 燥 至 恒 重 的 基准 对 氨基 茶 磺 酸 约 
0. 5g， 精 密 称 定 ， 加 水 30ml 与 浓 氨 试 液 3ml， 溶 解 后 ， 加 盐 
酸 (1 一 2)20ml， 搅 拌 ， 在 30C 以 下 用 本 液 迅速 滴定 ， 滴 定时 
将 滴定 管 尖 端 插入 液 面 下 约 2/3 处 ， 随 滴 随 搅拌 ;至 近 终 点 
时 ， 将 滴定 管 尖 端 提出 液 面 ， 用 少量 水 洗涤 尖端 ， 洗 液 并 人 
溶液 中 ， 继 续 缓 缓 滴 定 ， 用 永 停 滴定 法 〈 通 则 0701) 指 示 终 
点 。 每 1ml 亚 硝酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 17. 32mg 的 对 
氨基 葵 磺 酸 。 根 据 本 液 的 消耗 量 与 对 氨基 葵 磺 酸 的 取 用 量 ， 
算出 本 液 浓度 ， 即 得 。 

如 需 用 亚 硝酸 钠 滴 定 液 (0.05moML) 时 ， 可 取 亚 硝酸 钠 
滴定 液 (0. 1mol/L) 加 水 稀释 制 成 。 必 要 时 标定 浓度 。 

【贮藏 置 玻璃 塞 的 棕色 玻 瓶 中 ， 密 闭 保存 。 


草酸 滴定 液 (0. 05mol/L) 


C: H;O, * 2H; O= 126. 07 

【配制 】 
扬 色 。 

【标定 】 ”精密 量 取 本 液 25ml， 加 水 200ml 与 硫酸 10ml， 
用 高 锰 酸 钾 滴 定 液 (0.02molML) 滴 定 ， 至 近 终 点 时 ， 加 热 至 
65'C ， 继 续 滴定 至 溶液 显 微 红色 ， 并 保持 30 秒 钟 不 寝 ; 当 滴 
定 终 了 时 ， 溶 液 温度 应 不 低 于 55C。 根 据 高 锰 酸 钾 滴 定 液 
(0.02mol/IL) 的 消耗 量 ， 算 出 本 液 的 浓度 ， 即 得 。 

如 和 需 用 草酸 滴定 液 (0.25mol/L) 时 ,可 取 草 酸 约 32g， 
照 上 法 配制 与 标定 , 但 改 用 高 鳃 酸 钾 滴 定 液 (0.1mol/L) 
滴定 。 

【贮藏 】 


6. 304g—>1000ml 
取 草 酸 6.4g， 加 水 适量 使 溶解 成 1000ml， 


置 玻璃 塞 的 棕色 玻 瓶 中 ， 密 闭 保存 。 
氨 氯 化 四 丁 基 铵 滴定 液 (0. 1mol/L) 


(Cs He ) NOH=259. 48 25. 95g—>1000ml 

【配制 】 取 碘 化 四 丁 基 贸 40g， 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 加 
无 水 甲醇 90ml 使 溶解 ， 置 冰 浴 中 放 冷 ， 加 氧化 银 细 粉 20g， 
密 塞 ,剧烈 振 摇 60 分 钟 ; 取 此 混合 液 数 毫升 ， 离心， 取 上 
清 液 检查 碳化 物 ， 若 显 碳化 物 正 反 应 ， 则 在 上 述 混合 液 中 再 
加 氧化 银 2g， 剧 烈 振 摇 30 分 钟 后 ， 再 做 碘 化 物 试验 ， 直 至 
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无 碘 化 物 反应 为 止 。 混 合 液 用 垂 熔 玻 璃 滤器 滤 过 ， 容 器 和 垂 
熔 玻 璃 滤器 用 无 水 甲苯 洗涤 3 次 ， 每 次 50ml; 合并 洗 液 和 
滤液 ， 用 无 水 甲苯 -无 水 甲醇 (3 : 1) 稀 释 至 1000ml， 播 匀 ， 
并 通 人 不 含 二 氧化 碳 的 干燥 氮气 10 分 钟 。 若 溶液 不 澄清 ， 
可 再 加 少量 无 水 甲醇 。 

【标定 】 ” 取 在 五 氧化 二 磷 干 燥 器 中 减 压 干燥 至 恒 重 的 
基准 苯 甲 酸 约 9omg， 精 密 称 定 ， 加 二 甲 基 甲 酰 腕 10ml 使 溶 
解 ， 加 0. 3%% 麻 香草 酚 蓝 的 无 水 甲醇 溶液 3 滴 ， 用 本 液 滴定 至 
蓝 色 (以 电位 法 校对 终点 )， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 
每 lml 氧 氧 化 四 丁 基 铵 滴定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 12. 21mg 的 
莱 甲 酸 。 根 据 本 液 的 消耗 量 与 茶 甲 酸 的 取 用 量 , 算出 本 液 的 
浓度 ， 即 得 。 | 

【贮藏 3 置 密闭 的 容 嚣 内， 避免 与 空气 中 的 二 氧化 碳 
及 湿 气 接触 。 


氨 氧 化 四 甲 基 铵 滴定 液 (0. 1mol/L) 


(CH;), NOH 一 91. 15 

【配制 】 
摇 匀 。 

【标定 】 取经 硅胶 干燥 24 小 时 的 苯 甲 酸 0.3g， 精 密 
称 定 ， 加 二 甲 基 甲 酰胺 90ml 溶解 ， 加 0.1%% 麻 香草 酚 蓝 二 
甲 基 甲 酰胺 溶液 3 滴 ， 用 本 液 滴定 至 蓝 色 为 终点 。 并 将 滴定 
结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 毛毛 化 四 甲 基 铵 滴定 液 0. 1 
mol/L) 相 当 于 12. 21mg 的 葵 甲 酸 。 根 据 本 液 的 消耗 量 和 共 
甲酸 的 取 用 量 ， 算 出 本 液 的 浓度 ， 即 得 。 

【贮藏 】 置 密闭 的 容器 内 ， 避 免 与 空气 中 的 二 氧化 碳 
及 湿 气 接触 。 


氢 氧 化 钠 滴 定 液 (l1mol/L、0. 5mol/L 或 0. 1mol/L) 


9. 115->1000ml 
取 氢 氧化 四 甲 基 镑 9. 115g， 加 水 至 1000ml， 


NaOH=40.00 40.00g—>1000ml; 20. 00g—>1000m!l; 
4. 000g—1000ml 

【配制 】 取 和 毛 氧 化 钠 适 量 ， 加 水 振 摇 使 溶解 成 饱和 溶 
液 ， 冷 却 后 ， 置 聚 乙烯 塑料 瓶 中 ， 静 置 数 日 ， 澄 清 后 备用 。 

氢 氧 化 钠 滴定 液 (lmol/L) 取 澄 清 的 氢 氧 化 钠 饱 和 溶 
液 56ml， 加 新 沸 过 的 冷水 使 成 1000ml， 摇 匀 。 

氢 氧 化 钠 滴 定 液 (0. 5moML) 取 澄 清 的 氨 氧 化 钠 饱和 
溶液 28ml， 加 新 沸 过 的 冷水 使 成 1000ml， 摇 勾 。 

氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. ImoML) 取 澄 清 的 氢 氧 化 钠 饱和 
溶液 5. 6m1， 加 新 沸 过 的 冷水 使 成 1000ml， 播 匀 。 

【标定 】 和 氢 氧 化 钠 滴定 液 (lImoML) 取 在 105Y 干燥 
至 恒 重 的 基准 邻 茉 二 甲酸 氢 钾 约 6g， 精 密 称 定 ， 加 新 沸 过 
的 冷水 50ml， 振 揪 ， 使 其 尽量 溶解 ;加 酚 栈 指示 液 2 滴 ， 
用 本 液 滴定 ; 在 接近 终点 时 ， 应 使 邻 茜 二 甲酸 毛 钾 完全 溶 
解 ， 滴 定 至 溶液 显 粉 红色 。 每 1ml 氢 氧 化 钠 滴定 液 (1molML) 
相当 于 204. 2mg 的 邻 葵 二 甲酸 氢 钾 。 根 据 本 液 的 消耗 量 与 邻 
苯 二 甲酸 氢 钾 的 取 用 量 ， 算 出 本 液 的 浓度 ， 即 得 。 

氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 5mol/L) 取 在 105'C 干 燥 至 恒 重 的 
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基准 邻 茶 二 甲酸 氢 钾 约 3g， 照 上 法 标定 。 每 1ml 氨 氧 化 钠 
滴定 液 (0. 5mol/L) 相 当 于 102. 1mg 的 邻 苯 二 甲酸 氢 钾 。 

氨 氧 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 取 在 105C 干燥 至 恒 重 的 
基准 邻 葵 二 甲酸 氢 钾 约 0. 6g， 照 上 法 标定 。 每 1ml 氢 氧 化 钠 
滴定 液 (0. ImoML)? 相 当 于 20. 42mg 的 邻 茶 二 甲酸 氢 钾 。 

如 需 用 氢气 化 钠 滴 定 液 (0.05molL、0.02molL 或 
0. 01mol/L) 时 ， 可 取 氧 氧化 钠 滴 定 液 (0. 1mol/L) 加 新 沸 过 
的 冷水 稀释 制 成 。 必 要 时 ， 可 用 盐酸 滴定 液 (0.05molMEL、 
0. 02mol/L 或 0. 01mol/1L) 标 定 浓度 。 

【贮藏 】 置 聚 乙烯 塑料 瓶 中 ， 密 封 保存 ; 塞 中 有 2 和 孔 ， 
孔 内 各 插入 玻璃 管 1 支 ， 一 管 与 钠 石灰 管 相 连 ， 一 管 供 吸出 本 
液 使 用 。 


重 铬 酸 钊 滴定 液 (0. 016 67mol/L) 


KsCr O 一 294. 18 4. 903g 一 1000ml 

【配制 】 取 基 准 重 铬 酸 钊 ， 在 120C 干燥 至 恒 重 后 ， 
称 取 4. 903g， 置 1000ml 量 瓶 中 ， 加 水 适量 使 溶解 并 稀释 至 
刻度 ， 摇 匀 ， 即 得 。 


烃 铵 盐 滴定 液 (0. 01mol/EL) 


【配制 】 取 氯 化 二 甲 基 某 基 烃 铵 3. 88， 加 水 溶解 后 ， 
加 醋酸 -醋酸 钠 缓 冲 液 (pH 3.7)10ml， 再 加 水 稀释 成 1000ml， 
摇 匀 。 

【标定 】 取 在 1507C 干燥 1 小 时 的 分 析 纯 氯 化 钾 的 
0.18g， 精 密 称 定 ， 置 250ml 量 瓶 中 ， 加 醋酸 -醋酸 钠 缓 冲 液 
(pH 3.7) 使 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 精 密 量 取 20ml， 置 
50ml 量 瓶 中 ,精密 加 入 四 茶 硼 钠 滴定 液 (0.02mol/L)25ml， 
用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 经 干燥 滤纸 滤 过 ， 精 密 量 取 续 滤液 
25ml， 置 150ml 锥 形 瓶 中 ， 加 溴 酚 蓝 指示 液 0. 5ml， 用 本 液 滴 
定 至 蓝 色 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 烃 铵 盐 
滴定 液 (0. 01mol/L) 相 当 于 0. 7455mg 的 氯 化 钾 。 


盐酸 滴定 液 
(lmol/L、0. 5mol/L、0. 2mol/L 或 0. 1mol/L) 


HCl=36.46 36.46g—>1000ml]l; 18. 23g 一 1000ml; 
7. 292g 一 1000ml; 3. 646g 一 1000ml 
【配制 〗 盐酸 滴定 液 (lmol/L) 取 盐 酸 90ml,， 加 水 适 
量 使 成 1000ml， 摇 匀 。 
盐酸 滴定 液 (0. 5mol/L、0. 2mol/ 或 0.1mol/L) 照 上 
法 配制 ， 但 盐酸 的 取 用 量 分 别 为 45ml、18ml 或 9. 0ml。 
【标定 】 ”盐酸 滴定 液 (lmol/L)〉 取 在 270~300C 干 燥 
至 恒 重 的 基准 无 水 碳酸 钠 约 1. 5g， 精 密 称 定 ， 加 水 50ml 使 溶 
解 ， 加 甲 基 红 - 溴 甲 酚 绿 混合 指示 液 10 滴 ， 用 本 液 滴 定 至 溶 
液 由 绿色 转变 为 紫红 色 时 ， 煮 沸 2 分 钟 ， 冷 却 至 室温 ， 继 续 
滴定 至 深 液 由 绿色 变 为 暗 紫 色 。 每 lml 盐酸 滴定 液 (Imol/L) 
相当 于 53. 00mg 的 无 水 碳酸 钠 。 根 据 本 液 的 消耗 量 与 无 水 碳 
酸 钠 的 取 用 量 ， 算 出 本 液 的 浓度 ， 即 得 。 
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盐酸 滴定 液 (0. 5mol/L) 照 上 法 标定 ， 但 基准 无 水 碳 
酸 钠 的 取 用 量 改 为 约 0. 8g。 每 1ml 盐酸 滴定 液 (0. 5mol/L) 
相当 于 26. 50mg 的 无 水 碳酸 钠 。 

盐酸 滴定 液 (0.2mol/L)〉 照 上 法 标定 ， 但 基准 无 水 碳 
酸 钠 的 取 用 量 改 为 约 0.3g。 每 1ml 盐酸 滴定 液 (0. 2mol/L) 
相当 于 10. 60mg 的 无 水 碳酸 钠 。 

盐酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 照 上 法 标定 ， 但 基准 无 水 碳 
酸 钠 的 取 用 量 改 为 约 0.15g。 每 1ml 盐酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 
相当 于 5. 30mg 的 无 水 碳酸 钠 。 

如 需 用 盐酸 滴定 液 (0.05mol/L、0.02mol/L 或 
0. 01mol/L) 时 ， 可 取 盐 酸 滴 定 液 (1mol/L 或 0. 1mol/L) 加 水 
稀释 制 成 。 必 要 时 标定 浓度 。 


高 氧 酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 


HC1O, =100. 46 10. 05g—1000ml 

【配制 】 取 无 水 冰 醋 酸 ( 按 含 水 量 计算， 每 1g 水 加 醋 栈 
5. 22ml)750ml， 加 入 高 毛 酸 (70% 一 72%)8. 5ml， 扬 名， 在 室 
温 下 缓 组 滴 加 醋 栈 23ml， 边 加 边 播 ， 加 完 后 再 振 摇 均 匀 ， 放 
冷 ， 加 无 水 亲本 酸 适 量 使 成 1000ml， 摇 匀 ， 放 置 24 小 时 。 若 
所 测 供 试 品 易 乙 酰 化 ， 则 须 用 水 分 测定 法 〈 通 则 0832 第 一 法 
1) 测 定 本 液 的 含水 量 ， 再 用 水 和 醋 栈 调节 至 本 液 的 含水 量 
为 0.01%~0.2%。 

【标定 】 取 在 105'C 干 燥 至 恒 重 的 基准 邻 茶 二 甲酸 毛 
钾 约 0. 16g， 精 密 称 定 ， 加 无 水 冰 酷 酸 20ml 使 溶解 ， 加 结 
晶 此 指示 液 1 滴 ， 用 本 液 缓 缓 滴定 至 蓝 色 ， 并 将 滴定 的 结果 
用 空白 试验 校正 。 每 1ml 高 毛 酸 滴定 液 (0. lmol/L) 相 当 于 
20. 42mg 的 邻 茜 二 甲酸 毛 钾 。 根 据 本 液 的 消耗 量 与 邻 茜 二 和 甲 
酸 氢 钾 的 取 用 量 ， 算 出 本 液 的 浓度 ， 即 得 。 

如 需 用 高 氧 酸 滴定 液 (0. 05mol/L 或 0.02mol/L) 时 ， 可 
取 高 握 酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 用 无 水 冰 醋 酸 稀释 制 成 ， 并 标 
定 浓度 。 

本 液 也 可 用 二 氧 六 环 配制 : 取 高 气 酸 (70% ~ 72%) 
8.5ml， 加 异 丙 醇 100ml 溶解 后 ， 再 加 二 氧 六 环 稀 释 至 
1000ml。 标 定时 ， 取 在 105 人 干燥 至 恒 重 的 基准 邻 芋 二 甲酸 
氢 钾 约 0. 16g， 精 密 称 定 ， 加 丙二醇 25ml 与 异 丙 醇 5ml， 加 
热 使 溶解 ， 放 冷 ， 加 二 氧 六 环 30ml 与 甲 基 橙 -二 甲苯 蓝 FF 
混合 指示 液 数 滴 ， 用 本 液 滴定 至 由 绿色 变 为 蓝 灰色 ， 并 将 滴 
定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 即 得 。 

【贮藏 】 置 棕色 玻 瓶 中 ， 密 闭 保存 。 


高 氢 酸 钢 滴 定 液 (0. 05mol/L) 


Ba(ClO, ): * 3H;,O= 390. 32 19. 52g—=1000ml 

【配制 ] 取 氢 氧化 负 15.8g， 加 水 75ml 和 高 毛 酸 
7. 5ml， 用 高 氨 酸 调节 pH 值 至 3.0， 必 要 时 过 滤 。 加 乙醇 
150ml， 加 水 稀释 至 250ml， 用 醋酸 -醋酸 钠 缓 冲 液 〈 取 无 水 
醋酸 钠 10g， 加 水 300ml 使 溶解 ， 用 冰 醋 酸 调节 pH 值 至 
3.7， 用 水 稀释 至 1000ml) 稀 释 至 1000ml。 
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【标定 】 精密 量 取 硫酸 滴定 液 (0. 05mol/L)5ml， 加 水 
5ml 与 上 述 醋酸 -醋酸 钠 缓冲 液 50ml、 乙 醇 60ml,， 以 0.1% 
匡 素 红 溶液 0. 5ml 为 指示 液 ， 用 本 液 滴定 至 柱 红 色 。 根 据 本 
液 的 消耗 量 ， 算 出 本 液 的 浓度 ， 即 得 。 


高 鳃 酸 钾 滴定 液 (0. 02mol/L) 


KMnO, =158. 03 3. 161g 一 1000ml 

【配制 】 了 高 锰 酸 钾 3. 2g， 加 水 1000ml， 煮 沸 15 分 
钟 ， 密 塞 ， 静 置 2 日 以 上 ， 用 垂 熔 玻 璃 滤器 滤 过 ， 摇 匀 。 

【标定 】 ” 取 在 105'C 干 燥 至 恒 重 的 基准 草酸 钠 约 0.2g， 
精密 称 定 ， 加 新 沸 过 的 冷水 250ml 与 硫酸 10ml， 搅 拌 使 溶解 ， 
自 滴定 管 中 迅 速 加 入 本 液 约 25ml( 边 加 边 振 摇 ， 以 避免 产生 沉 
淀 )， 待 褪色 后 ， 加 热 至 65'C ， 继 续 滴定 至 溶液 显 微 红 色 并 保 
持 30 秒 不 褪 : 当 滴 定 终 了 时 ， 溶 液 温度 应 不 低 于 55C， 每 lml 
高 锰 酸 钾 滴 定 液 (0. 02mol/L) 相 当 于 6. 70mg 的 草酸 钠 。 根 据 本 
液 的 消耗 量 与 草酸 钠 的 取 用 量 ， 算 出 本 液 的 浓度 ， 即 得 。 

如 需 用 高 锰 酸 钾 滴 定 液 (0.002mol/L) 时 ， 可 取 高 锰 酸 
钾 滴 定 液 (0. 02molML) 加 水 稀释 ， 考 沸 ， 放 冷 ， 必 要 时 滤 
过 ， 再 标定 其 浓度 。 

【贮藏 】 置 玻璃 塞 的 棕色 玻 瓶 中 ， 密 闭 保 存 。 


硝酸 汞 滴定 液 (0. 02mol/L 或 0.05mol/L) 


Hg(NO;), . HO=342. 62 6. 85g—1000m!l; 
17. 13g—1000ml 

【配制 】 确 酸 汞 滴定 液 (0.02molML) 取 硝 酸 汞 
6.85g， 加 lmol/L 硝酸 溶液 20ml 使 溶解 ， 用 水 稀释 至 
1000ml， 播 匀 。 

硝酸 汞 滴定 液 (0.05mol/L) 取 硝 酸 示 17. 2g， 加 水 400ml 
与 硝酸 5ml 溶解 后 ， 滤 过 ， 再 加 水 适量 使 成 1000ml， 摇 匀 。 

【标定 】 ”硝酸 汞 滴定 液 (0. 02mol/L) 取 在 110C 干燥 
至 但 重 的 基准 氢化 钠 约 15mg， 精 密 称 定 ， 加 水 50ml 使 溶 
解 ， 照 电位 滴定 法 (通则 0801)， 以 铂 电 极 作 为 指示 电极 ， 
汞 -硫酸 亚 冬 电 极 作 为 参 比 电 极 ， 在 不 断 搅拌 下 用 本 液 滴定 。 
每 1ml 辜 酸 汞 滴定 液 (0.02mol/L) 相 当 于 2. 338mg 的 氯 化 
钠 。 根 据 本 液 的 消耗 量 与 氧化 钠 的 取 用 量 ,算出 本 液 的 浓 
度 ， 即 得 。 

硝酸 对 滴定 液 (0.05mol/L) 取 在 110C 干 燥 至 便 重 的 基准 
氧化 钠 约 0. 15g, 精密 称 定 ， 加 水 100ml 使 溶解 ， 加 二 芋 贷 腹 
指示 液 Iml， 在 剧烈 振 摇 下 用 本 液 滴定 至 显 淡 玫瑰 紫色 。 每 
lml 硝酸 汞 滴定 液 (0. 05mol/L) 相 当 于 5. 844mg 的 氢化 钠 。 根 
据 本 液 的 消耗 量 与 氧化 钠 的 取 用 量 ， 算 出 本 液 的 浓度 ， 即 得 。 


硝酸 钞 滴 定 液 (0. 01mol/L) 


【配制 】 取 硝 酸 包 4.86g， 加 稀 硝酸 100ml 使 溶解 ， 
加 水 至 1000ml， 摇 匀 。 
【标定 】 精密 量 取 本 液 25ml， 加 水 50mjl 及 二 甲 酚 橙 
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指示 剂 3 滴 ， 用 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴 定 液 (0,01molL) 滴 定 
至 溶液 颜色 由 红色 变 为 黄色 。 根 据 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴定 液 
(0. 01mol/L) 的 消耗 量 ,， 算出 本 液 的 浓度 ， 即 得 。 


硝酸 铅 滴定 液 (0.05mol/L) 


Pb(NO; ): 一 331. 21 16. 56g 一 1000ml 

【配制 〗 取 硝 酸 铅 约 17. 5g， 精 密 称 定 ， 置 1000ml 置 
瓶 中 ， 加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 即 得 。 

【标定 】 精密 量 取 本 滴定 液 25ml， 加 冰 醋 酸 3ml 与 六 
亚 甲 基 四 胺 5g， 加 水 70ml 与 二 甲 酚 橙 指 示 液 (2g/L)2 滴 ， 
用 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴 定 液 (0.05mol/L) 滴 定 至 溶液 显 亮 黄 
色 。 根 据 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴定 液 (0.05mol/L) 的 消耗 量 ， 
算出 本 液 的 浓度 ， 即 得 。 

如 需 用 硝酸 铅 滴定 液 (0.001mol/L) 时 ， 可 取 硝 酸 铅 滴 
定 液 (0.05mol/L) 加 水 稀释 制 成 ， 必 要 时 标定 浓度 。 

【贮藏 】 置 棕色 玻璃 瓶 中 ， 密 闭 保存 。 


硝酸 银 滴定 液 (0. 1mol/L) 


AgNO, =169. 87 
【配制 】 
【标定 】 取 在 110C 干 燥 至 恒 重 的 基准 氢化 钠 约 0. 2g， 

精密 称 定 ， 加 水 50ml 使 溶解 ， 再 加 糊 精 溶液 (1 一 50) 5ml、 

碳酸 钙 0. 1g 与 荧光 黄 指示 液 8 滴 ， 用 本 液 滴定 至 浑浊 液 由 

黄 绿 色 变 为 微 红色 。 每 1ml 硝酸 银 滴 定 液 (0. 1mol/L) 相 当 

于 5. 844mg 的 氧化 钠 。 根 据 本 液 的 消耗 量 与 氧化 钠 的 取 用 

量 ， 算 出 本 液 的 浓度 ， 即 得 。 

如 需 用 硝酸 银 滴 定 液 (0. 01ImolML) 时 ， 可 取 硝 酸 银 滴定 

液 (0. 1mol/L) 在 临 用 前 加 水 稀释 制 成 。 

【贮藏 】 置 玻璃 塞 的 棕色 玻 瓶 中 ， 密 闭 保存 。 


硫 代 硫酸 钠 滴 定 液 (0. 1mol/L 或 0,05mol/L) 


16. 99g—>1000ml 
取 硝 酸 银 17. 5g， 加 水 适量 使 溶解 成 1000ml， 


Naz SO, * 5H2 O= 248. 19 24. 82g 一 1000ml 
12. 41g 一 1000ml 

【配制 】 硫 代 硫酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 取 硫 代 硫 酸 
钠 26g 与 无 水 碳酸 钠 0. 20g， 加 新 沸 过 的 冷水 适量 使 溶解 并 
稀释 至 1000ml， 播 匀 ， 放 置 1 个 月 后 滤 过 。 

硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 (0.05mol/L)〉 取 硫 代 硫 酸 钢 13g 与 
无 水 碳酸 钠 0. 10g， 加 新 沸 过 的 冷水 适量 使 溶解 并 稀释 至 
1000ml， 摇 匀 ， 放 置 1 个 月 后 滤 过 。 或 取 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 
(0. lmol/L) 加 新 沸 过 的 冷水 稀释 制 成 。 

【标定 】 ” 硫 代 硫酸 钠 滴定 液 (0. lmol/L) 取 在 120C 干 
燥 至 恒 重 的 基准 重 铬 酸 钾 0. 15g， 精 密 称 定 ， 置 碘 瓶 中 ， 加 水 
50ml 使 溶解 ， 加 碘化钾 2. 0g， 轻 轻 振 摇 使 溶解 ， 加 稀 硫 酸 
40ml， 播 匀 ， 密 塞 ; 在 暗 处 放置 10 分 钟 后 ， 加 水 250ml 稀 
释 ， 用 本 液 滴定 至 近 终 点 时 ， 加 淀粉 指示 液 3ml， 继 续 滴定 
至 蓝 色 消失 而 显 亮 绿 色 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 
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每 1ml 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 4. 903mg 的 重 铬 
酸 钾 。 根 据 本 液 的 消耗 量 与 重 铬 酸 钾 的 取 用 量 ， 算 出 本 液 的 
浓度 ， 即 得 。 

硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 (0.05mol/L) 照 上 法 标定 ， 但 基准 
重 铬 酸 钾 的 取 用 量 改 为 约 75mg。 每 lml 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 
《0.05mol/L) 相 当 于 2. 452mg 的 重 铬 酸 钾 。 

室温 在 25C 以 上 时 ， 应 将 反应 液 及 稀释 用 水 降温 至 
约 20'C。 

如 需 用 硫 代 硫酸 钠 滴定 液 (0.01molL 或 0.005mol/L) 
时 ， 可 取 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/L 或 0.05mol/L) 在 临 
用 前 加 新 沸 过 的 冷水 稀释 制 成 ， 必 要 时 标定 浓度 。 


硫 握 酸 锐 滴定 液 (0. 1mol/L) 


NH,SCN=76. 12 

【配制 】 
摇 匀 。 

【标定 】 精密 量 取 硝 酸 银 滴定 液 (0. 1mol/L)25ml， 加 
水 50ml、 硝酸 2ml 与 硫酸 铁 铵 指示 液 2ml， 用 本 液 滴定 至 溶 
液 微 显 淡 棕 红 色 ; 经 剧烈 振 播 后 仍 不 褪色 ， 即 为 终点 。 根 据 
本 液 的 消耗 量 算出 本 液 的 浓度 ， 即 得 。 

硫 氰 酸 钠 滴定 液 (0.1mol/L) 或 硫 氰 酸 钾 滴定 液 
(0. 1mol/L) 均 可 作为 本 液 的 代用 品 。 


硫酸 滴定 液 
(0. 5mol/L、0.25mol/L、0. lmol/L 或 0.05mol/L) 


7. 612g-»1000ml 
取 硫 氰 酸 馈 8.0g， 加 水 使 溶解 成 1000ml， 


H: SO, =98. 08 49. 04g->1000ml; 24.52g—>1000ml 
9. 81g-=>1000ml; 4. 904g 一 1000ml 

【配制 〗 硫酸 滴定 液 (0. 5mol/L) 取 硫 酸 30ml， 组 组 
注入 适量 水 中 ,冷却 至 室温 ， 加 水 稀释 至 1000m1， 摇 匀 。 

硫酸 滴定 液 (0.25mol/L、0. lmol/L 或 0.05mol/L) 照 上 
法 配制 ， 但 硫酸 的 取 用 量 分 别 为 15ml、6. 0ml 或 3. 0ml。 

【标定 】 照 盐酸 滴定 液 (l1mol/L、0. 5mol/L、0. 2mol/L 
或 0. 1mol/1L) 项 下 的 方法 标定 ， 即 得 。 

如 和 需 用 硫酸 滴定 液 (0.01mol/L) 时 ， 可取 硫 酸 滴 定 液 
(0. 5mol/L、0. lmol/L 或 0.05mol/L) 加 水 稀释 制 成 ， 必 要 
时 标定 浓度 。 


硫酸 亚 铁 铵 滴定 液 (0. 1mol/L) 


Fe(NH, ),(SO, ):。6H:O=392.13 39. 21g->1000ml 

【配制 】 取 硫 酸 亚 铁 匀 40g， 溶 于 预先 冷却 的 40ml 硫 
酸 和 200ml 水 的 混合 液 中 ， 加 水 适量 使 成 1000ml， 播 匀 。 

本 液 临 用 前 应 标定 浓度 。 

【标定 】 ”精密 量 取 本 液 25ml， 加 邻 二 氮 菲 指示 液 2 滴 ， 
用 硫酸 饥 滴 定 液 (0. lmol/1L) 滴 定 至 溶液 由 浅 红色 转变 为 淡 绿色 。 
根据 硫酸 钙 滴 定 液 (0.1mol/L) 的 消耗 量 , 算出 本 液 的 浓度 ， 
即 得 。 
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硫酸 策 滴定 液 (0. 1mol/L) 


Ce(SO, )。. 4H: O 一 404. 30 40. 43g->1000ml 

【配制 】 取 硫 酸 锁 42g (或 硫酸 饥 铵 70g8)， 加 含有 硫 
酸 28ml 的 水 500ml， 加 热 溶解 后 ， 放 冷 ， 加 水 适量 使 成 
1000ml， 播 匀 。 

【标定 】 取 在 105"C 干燥 至 恒 重 的 基准 草酸 钠 约 0. 2g， 
精密 称 定 ， 加 水 75ml 使 溶解 ， 加 硫酸 溶液 ( 取 硫 酸 20ml 加 
人 水 50ml 中 湿 匀 ， 放 冷 )6m1， 边 加 边 振 播 ， 加 盐酸 10ml， 
加 热 至 70 一 75C ， 用 本 液 滴定 至 溶液 呈 微 黄色 。 每 lml 硫 
酸 鲁 滴定 液 (0. lmol/L) 相 当 于 6.700mg 的 草酸 钠 。 根 据 本 
液 的 消耗 量 与 草酸 钠 的 取 用 量 , 算出 本 液 的 浓度 ， 即 得 ， 

如 需 用 硫酸 饥 滴 定 液 (0. 01mol/L) 时 ,可 精密 量 取 硫酸 饥 
滴定 液 (0. lmoVL) ， 用 每 100ml 中 含 硫酸 2. 8ml 的 水 定量 稀释 
制 成 。 


氯 化 铀 滴定 液 (0. 1Imol/L) 


BaCl . 2H:O=244. 26 

【配制 】 
摇 匀 。 

【标定 】 精密 量 取 本 液 10ml， 加 水 60ml 和 浓 氨 试 液 
3ml， 加 栈 紫 0.5 ~ lmg， 用 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴 定 液 
《0. 05mol/L) 滴 定 至 紫色 开始 消 褪 ， 加 乙醇 50ml， 继 续 滴定 
至 紫 蓝 色 消 失 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 乙 
二 胺 四 醋酸 二 钠 滴定 液 (0.05mol/L) 相 当 于 12. 22mg 的 氢化 
钢 。 根 据 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴 定 液 (0.05mol/L) 的 消耗 量 ， 
算出 本 液 的 浓度 ， 即 得 。 


锌 滴定 液 (0. 05mol/L) 


24. 43g 一 1000ml 
取 和 氧化 钢 24. 4g， 加 水 适量 使 溶解 成 1000ml， 


Zn 一 65. 39 3. 270g 一 1000ml 

【配制 〗 取 硫 酸 锌 15g (相当 于 锌 约 3. 3g)， 加 稀 盐 酸 
10ml 与 水 适量 使 溶解 成 1000ml， 摇 匀 。 

【标定 】 精密 量 取 本 液 25ml， 加 0.025% 甲 基 红 的 乙 
醇 溶 液 1 滴 ， 滴 加 氨 试 液 至 溶液 显 微 黄色 ， 加 水 25ml、 氮 - 
氢化 锐 缓 冲 液 (pH 10.0)10ml 与 铬 黑 代 指示 剂 少 量 ， 用 乙 
二 胺 四 醋酸 二 钠 滴定 液 (0. 05mol/L) 滴定 至 溶液 由 紫色 变 为 
纯 蓝 色 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 根 据 乙 二 胺 四 醋 
酸 二 钠 滴 定 液 (0.05mol/L) 的 消耗 量 , 算出 本 液 的 浓度 ， 
即 得 。 


碘 滴定 液 (0. 05mol/L) 


1, =253. 81 12. 69g->1000ml 

【配制 】 取 碘 13. 0g8， 加 碘化钾 36g 与 水 50ml 溶解 
后 ， 加 盐酸 3 滴 与 水 适量 使 成 1000ml， 摇 匀 ， 用 垂 熔 玻璃 

【标定 】 精密 量 取 本 液 25ml， 置 碘 瓶 中 ， 加 水 100ml 
与 盐酸 溶液 (9~100)1ml， 轻 摇 混 匀 ， 用 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 
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(0. 1mol/L) 滴 定 至 近 终 点 时 ， 加 淀粉 指示 液 2ml， 继 续 滴 定 
至 蓝 色 消 失 。 根 据 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 的 消耗 量 ， 
算出 本 液 的 浓度 ， 即 得 。 

如 需 用 碳 滴 定 液 (0.025mol/L) 时 , 可取 碘 滴定 液 
(0, 05mol/L) 加 水 稀释 制 成 。 

【贮藏 置 玻璃 塞 的 棕色 玻 瓶 中 ， 密 闭 ， 在 凉 处 保存 。 


碘 酸 钾 滴 定 液 (0. 05mol/L 或 0. 016 67mol/L) 


KIO; =214. 00 10. 700g—1000ml; 
3. 5667g-> 1000ml 
【配制 ] 碘 酸 钾 滴 定 液 (0.05mol/L) 取 基 准 碘 酸 钾 ， 
在 105'C 干 燥 至 恒 重 后 ， 精 密 称 取 10. 700g， 置 1000ml 量 瓶 
中 ， 加 水 适量 使 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 即 得 。 
碘 酸 钾 滴 定 液 (0.016 67mol/L) 取 基 准 碘 酸 钾 ， 在 
105 人 干燥 至 恒 重 后 ， 精 密 称 取 3.5667g， 置 1000ml 量 瓶 


中 ， 加 水 适量 使 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 即 得 。 
省 滴定 液 (0. 05mol/L) 


Br 一 159. 81 7. 990g->1000ml 

【配制 〗 取 溴 酸 钾 3. 0g 与 省 化 钾 15g， 加 水 适量 使 溶 
解 成 1000ml， 播 匀 。 

【标定 】 精密 量 取 本 液 25ml， 置 碘 瓶 中 ， 加 水 
100ml 与 碘化钾 2.0g， 振 播 使 溶解 ， 加 盐酸 5ml， 密 塞 ， 
振 播 ， 在 暗 处 放置 5 分 钟 , 用 硫 代 硫酸 钠 滴 定 液 
(0. 1mol/L) 滴 定 至 近 终 点 时 ， 加 淀粉 指示 液 2ml， 继 续 
滴定 至 蓝 色 消失 。 根 据 硫 代 硫酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 的 
消耗 量 ， 算 出 本 液 的 浓度 ， 即 得 。 

室温 在 25C 以 上 时 ， 应 将 反应 液 降 温 至 约 20C 。 本 液 
每 次 临 用 前 均 应 标定 浓度 。 

如 和 需 用 省 滴定 液 (0.005mol/L) 时 ,可 取 澳 滴定 液 
(0. 05mol/L) 加 水 稀释 制 成 ， 并 标定 浓度 。 

【贮藏 ” 置 玻 璃 塞 的 棕色 玻 瓶 中 ， 密 团 ， 在 凉 处 保存 。 


省 酸 钾 滴 定 液 (0. 016 67mol/L) 


KBrO; 二 167. 00 2. 784g 一 1000ml 


【配制 】 取 溴 酸 钾 2.8g， 加 水 适量 使 溶解 成 1000ml， 
播 匀 。 
【标定 】 精密 量 取 本 液 25ml， 置 碘 瓶 中 ,加 碘化钾 


2.0g 与 稀 硫 酸 5ml， 密 塞 ， 播 勾 ， 在 暗 处 放置 5 分 钟 后 ， 加 
水 100ml 稀释 ， 用 硫 代 硫酸 钠 滴定 液 (0. lmolLIL) 滴 定 至 近 终 点 
时 ， 加 淀粉 指示 液 2ml， 继 续 滴定 至 蓝 色 消 失 。 根 据 硫 代 硫 酸 
钠 滴 定 液 (0. lmoVEL) 的 消耗 量 ， 算 出 本 液 的 浓度 ， 即 得 。 

室温 在 25 以 上 时 ， 应 将 反应 液 及 稀释 用 水 降温 至 
约 20C。 


醋酸 钠 滴 定 液 (0. 1mol/L) 


Cs Hs NaQ; = 82. 04 8. 204g->1000ml 
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【配制 】 取 无 水 碳酸 钠 5. 3g， 加 无 水 冰 醋 酸 ( 按 含水 
量 计算 ， 每 1g 水 加 栈 栈 5.22ml) 100ml， 加 无 水 冰 醋 酸 至 
1000ml， 摇 匀 。 

【标定 】 ”精密 量 取 高 氧 酸 注定 液 (0. 1mol/L)15ml， 加 
结晶 此 指示 液 数 滴 ， 用 本 液 滴定 至 绿色 。 根 据 本 液 的 消耗 


量 ， 算 出 本 液 的 浓度 ， 即 得 。 


8061 ”对照 品 对照 药材 
对 照 提 取 物 
对 照 品 

1,3-C- 二 咖啡 酰 硅 宁 酸 1,3-O-Dicaffeoylquinic acid 
1,8- 二 羟基 草本 1,8-Dihydroxyanthraquinone 
1- 甲 基 海 因 1-Methyl hydantoin 
2,3,5,4'- 四 羟基 二 苯 乙 烯 -2- 2,3,5,4-Tetrahydroxystil- 

O-8D- 葡 萄 糖苷 bene-2-O-8-D-glucoside 


3,5- 二 -O- 咖 啡 酰 奎 宁 酸 

3 6- 二 芥子 酰基 蔗糖 

3,29- 二 共 甲 酰基 桥 楼 仁 三 醇 
3- 羟 基 巴 戟 本 

4- 甲 氧 基 水 杨 醛 

4- 夭 品 醇 

4- 羟 基 苯 乙酸 

4,5- 二 -O 〇 -咖啡 酰 奎 宁 酸 
5-O- 甲 基 维 斯 阿 米 醇 虞 


5- 甲 基 蜂蜜 曲霉 素 

5- 羟 甲 基 糠 醛 

6- 姜 辣 素 
8-O- 乙 酰 山 杠 苷 甲 酯 
8- 姜 酚 

10- 姜 酚 
23- 乙 酰 泽 泻 醇 B 
a- 三 联 唆 吟 

a- 亚 麻 酸 

a- 松 油 醇 (a- 油 松 节 醇 > 
a- 香 附 酮 

a- 常 春 芯 皂苷 

a- 菠 燃 

p8,p -二 甲 基 丙 烯 栈 阿 卡 宁 
8 丁香 烯 

8 谷 省 醇 

PB 菠 燃 

有 晓 皮 省 酮 

乙 氧 基 白 届 菜 红 碱 


3,5-Dicaffeoylguinic acid 

3' ,6-Disinapoy]l sucrose 

3,29-Dibenzoylkarounitriol 

3-Hydroxymorindone 

4-Methoxysalicylaldehyde 

Terpinen-4-ol 

4-Hydroxyphenylacetic acid 

4,5-Dicaffeoylquinic acid 

4'-O-8-D-glucosyl-5-O-meth- 
ylvisammioside 

5-Methyl mellein 

5-Hydroxymethy!l furfural 

6-Gingerol 

8-Acetylshanzhiside methyl ester 

8-Gingerol 

10-Gingerol 

23-Acetate alisol B 

a-Terthiophene 

a-Linolenic acid 

a-Terpineol 

a-Cyperone 

a-Hederin 

a-Pinene 

B,B-Dimethylacrylalkanin 

BCaryophyjllene 

PB-Sitosterol 

FPinene 

BEcdysterone 

5-Ethoxychelerythrine 
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乙 硫 磷 
乙酰 车 叶 草酸 甲 酯 


乙酰 甲 胺 磷 
乙酰 哈巴 苷 
乙酸 龙 脑 本 

二 氢 欧 山 芹 醇 当归 酸 栈 
二 氢 辣 椒 素 

二 嗪 农 

(一 )- 丁 香 树 脂 酚 -4-O-BD- 
叶 喃 芹 糖 基 -(1 一 2)-8-D- 
吡 喃 葡萄 糖苷 
丁香 酌 

七 叶 皂 昔 钠 

人 参 二 醇 

人 参 三 醇 

人 参 皂 苷 Rb 

人 参 皂 苷 Rb 

人 参 皂苷 Rd 
人 参 皂 苷 Re 
人 参 皂 并 Rf 
人 参 皂 并 Rg 
人 参 皂 苷 Ro 
儿 茶 素 

九里 香 酮 
三 七 皂苷 Ra 
三 白 草 酮 
士 的 宁 
土 大 黄 苷 
土木 香 内 酯 
土 贝 母 苷 甲 
土 荆 皮 乙 酸 

大 车 前 苷 

大 叶 昔 草 素 

大 豆 苷 

大 豆 昔 元 

大 黄 素 

大 黄 素 甲醇 

大 黄 酚 

大 黄 酸 
大 戟 二 烯 醇 

大 车 素 

山 麦 冬 皂苷 B 
山 泰 素 

山 泰 酚 -3:O- 芸 香 糖苷 
山 板 苷 甲 酯 
山 姜 素 
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Diethion 

Acetyl asperulosidic acid 
methyl ester 

Acephate 

Acetylharpagide 

Bornyl acetate 

Columbianadin 

Dihydrocapsaicin 


Dimpylate 


(—)-Syringaresinol-4-O-f-L) 


furanapiosyl- (1 一 2)-8D- 
glucopyranoside 
Eugenol 
Sodium aescinate 
Panaxadiol 
Panaxatriol 
Ginsenoside Rb 
Ginsenoside Rb; 
Ginsenoside Rd 
Ginsenoside Re 
Ginsenoside Rf 
Ginsenoside Rg 
Ginsenoside Ro 
(十 )-Catechin 
Murrayone 
Notoginsenoside Ri 
Sauchinone 
Strychnine 
Rhapontin 
Alantolactone 
Tubemoside I 
Pseudolaric acid B 
Plantamajoside 
Mollugin 
Daidzin 
Daidzein 
Emodin 
Physcion 
Chrysophanol 
Rhein 
Euphadienol 
Allicin 
Spicatoside B 
Kaempferol 
Kaempferol-3-O-rutinoside 
Shanzhiside methyl ester 


Alpinetin 


千金 子 省 醇 

川 续 断 皂苷 人 〈 木 通 皂苷 D) 
川 续 断 皂苷 乙 
川 栋 素 

久 效 磷 
广 获 香 酮 

女 贞 昔 

小 豆 蓝 明 
马 拉 硫 磷 

马 钱 子 碱 

马 钱 苷 

马 兜 铃 酸 

王 不 留 行 黄酮 车 
天 麻 素 
无 水 葡萄 糖 
木兰 脂 素 
木 香 烃 内 酯 

木 通 葵 乙醇 昔 B 
木犀 草 苷 
木犀 草 素 

木 蝴蝶 苷 B 
五 味 子 乙 素 
五 味 子 甲 素 
五 味 子 酯 甲 
五 昧 子 醇 甲 
五 毛 硝 基 茶 
贝 母 辛 
贝 母 素 乙 

贝 母 素 甲 

牛 血清 白 蛋白 
牛 芝 昔 
牛 磺 胆 酸 钠 

牛 磺 猪 去 氧 胆 酸 
牛 磺 酸 

牛 磺 能 去 氧 胆 酸 
毛 兰 素 
毛 两 面 针 素 
毛 蕊 花 糖 童 
升 麻 素 苷 
长 梗 冬 青 昔 
反 式 茄 香 脑 

丹 皮 酚 
丹参 素 钠 
丹参 酮 I 
丹参 酮 [ 

丹 酚 酸 B 

乌 头 碱 
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Euphobiasteroid 
Asperosaponin VI (Akeboside D) 
Dipsacoside B 
Toosendanin 
Monocrotophos 
Pogostone 
Ligustroflavone 
Cardamonin 

Malathion 

Brucine 

Loganin 

Aristolochic acid 
Vaccarin 

Gastrodin 

Anhydrous glucose 
Magnolin 

Costunolide 
Calceolarioside B 
Luteolin-7-O-glucoside 
Luteolin 
Baicalein-7-O-diglucoside 
y-Schisandrin 
Deoxyschizandrin 
Schisantherin A 
Schisandrin 

Quintozene 

Peimisine 

Peiminine 

Peimine 

Bovine serum albumin 
Arctiin 

Sodium taurocholate 
Taurohyodeoxycholic acid 
‘Taurine 
Tauroursodeoxycholic acid 
Erianin 

Toddaloactone 
Verbascoside 
prim-O-Glucosylcimifugin 
Pedunculoside 

trans- Anethole 

Paeonol 

Sodium Danshensu 
Tanshinone TI 
Tanshinone J[ a 
Salvianolic acid B 


Aconitine 
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乌 药 醚 内 酯 

凤 仙 茵 四 醇 皂苷 A 
凤 仙 苇 四 醇 皂 苷 有 
六 六 六 (BHC)Co-BHC,B- 
BHC,7BHC,s-BHC) 
巴豆 背 

双 去 甲 氧 基 姜黄 素 
水 飞 获 宾 

水 杨 酸 
水 杨 酸 甲 酯 

水 晶 兰 苷 

去 甲 异 波 尔 定 
去 氨 二 异 丁香 酚 
去 氢 木 香 内 酯 

去 氧 胆 酸 
甘 松 新 酮 
甘油 三 亚 油 酸 酯 
甘油 三 油 酸 酯 
甘草 次 酸 

甘草 苷 

甘草 酸 

甘草 酸 锐 

甘氨酸 

甘露 醇 

古 伦 宾 

丙 氨 酸 
左旋 山 其 车 碱 
左旋 紫 草 素 
石 锋 酚 

石 解 碱 

右 旋 龙 脑 
龙 血 素 A 

龙 血 素 B 

去 甲 氧 基 姜 黄 素 
龙 胆 苦 苷 

龙 脑 

平 贝 碱 甲 

东 芒 著 内 酯 〈 东 芒 著 素 ) 
东 芒 营 碱 

甲 胶 磷 

甲 基 正 壬 酮 
甲 基 对 硫 磷 

仙 茅 苷 
仙鹤 草 酚 B 
白花 前 胡 乙 素 
白花 前 胡 甲 素 
白杨 素 


Linderane 
Hosenkoside A 
Hosenkoside K 


Benzene hexachloride (BHC) 


Crotonoside 
Bisdemethoxycurcumin 
Silybin 

Salicylic acid 
Methylsalicylate 
Monotropein 
Norisoboldine 
Dehydrodiisoeugenol 
Dehydrocostuslactone 
Deoxycholic acid 
Nardosinone 
Glyceryl trilinoleate 
Glycery] trioleate 
Glycyrrhetinic acid 
Liquiritin 
Glycyrrhizic acid 
Ammonium glycyrrhizinate 
Glycine 

Mannitol 

Columbin 
DL-Alanine 
Anisodamine 
Shikonin 
Dendrophenol 
Dendrobine 

Borneol 

Loureirin A 
Loureirin B 
Demethoxycurcumin 
Gentiopicrin 
Borneol 
Pingpeimine A 
Scopoletin 
Scopolamine 
Methamidophos 
2-Undecanone 
Methyl parathion 
Curculigoside 
Agrimol B 
Praeruptorin B 
Praeruptorin A 


Chrysin 


半 训 人 六 
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白果 内 本 
白果 新 酸 
白果 酸 
瓜子 金 皂 彰 已 
瓜 氨 酸 
瓜 复 木 碱 甲 
冬 疙 草 甲 素 
鸟 苷 

乐 果 

汉 黄 苓 素 


对 甲 氧 基 桂 皮 酸 乙 酯 


对 羟基 苯 乙 酮 
对 羟基 苯 甲 醇 
对 硫 磷 


丝竹 石 皂苷 元 -3-O-B-D- 葡 萄 


糖 醚 酸 甲 酯 
吉 马 酮 

地 肤 子 皂苷 工 c 
芍药 苷 

芒 柄 花 素 
芝麻 素 
西 贝 母 碱 
西 贝 母 碱 背 
西 红 花 苷 -I 
西 红 花 苷 - 卫 
西 瑞香 素 
百 秋 李 醇 
灰 秸 毛 忍 冬 皂 背 乙 
吗啡 

肉桂 酸 

竹 节 参 皂苷 Ya 
竹 节 香 附 素 A 
乔 松 素 
延 胡 索 乙 素 
华 蟾 酥 毒 基 
伪 原 昔 蔬 皂苷 
血 竭 素 高 氯 酸 盐 
杀 扑 磷 
齐 墩 果 酸 

关 附 甲 素 

次 乌 头 碱 

次 野 萝 尾 黄 素 
安 五 脂 素 
冰片 

异 土木 香 内 酯 
异 贝 壳 杉 烯 酸 
异 龙 脑 


对 腿 药 材 对 腿 提 取 物 


Bilobalide 

Ginkgoneolic acid . 
Ginkgolic acid 
Polygalasaponin F 
L-Citrulline 

Fissistigine A 

Oridonin 

Guanosine 

Dimethoate 

Wogonin 
Ethyl-p-methoxycinnamate 
4'-Hydroxyacetophenone 
4-Hydroxybenzyl alcohol 


Parathion 


Gypsogenin-3-O-B-D-glucuronide 


Germacrone 
Kochioside 工 < 
Paeoniflorin 
Formononetin 
Sesamine 

Sipeimine 
Sipeimine-3-8D-glucoside 
Crocin- I 

Crocin- [I 

Daphnoretin 

Patchouli alcohol 
Macranthoidin B 
Morphine 

Cinnamic acid 
Chikusetsusaponin Va 
Raddeanin A 
Pinocembrin 
Tetrahydropalmatine 
Cinobufagin 
Pseudoprotodioscin 
Dracohodin perochlorate 
Methidathion 
Oleanolic acid 

Guan-fu base A 
Hypaconitine 
Irisflorentin 
Anwuligan 

Borneol and Isoborneol 
Isoalantolactone 
ent-Kaurenoic acid 


Isoborneol 
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异 补 骨 脂 素 

异 阿 魏 酸 

异 欧 前 胡 素 
异型 南 五 味 子 丁 素 
异 钩 藤 碱 

异 哄 皮 喧 

异 鼠 李 素 

蜡 鼠 李 素 -3-O- 新 橙 皮 背 


异 榭 皮 音 
防己 诺 林 碱 
红 景 天 萌 
远志 凯 酮 亚 
远志 皂苷 元 
远志 酸 

麦芽 五 糖 
麦角 省 醇 
芜 花 素 
花旗 松 素 
芹菜 素 
芥子 碱 硫 氰 酸 盐 
苍术 素 

芳 樟 醇 

芦 丁 

芦 西 定 
芦 苦 大 黄 素 
芦 苓 苷 

苏 氨 酸 
杜 鹏 素 
杨梅 苷 

连 疙 苷 
连 杷 酯 苷 A 
连 翅 酯 此 BB 
拟人 参 皂 苷 Pi 
旱 莲 苷 A 
吴 荣 莫 内 酯 
匡 荣 黄 次 碱 
吴 茶 黄 碱 
呐 喃 二 烯 
(RR,S)- 告 依 春 
牡 斌 苷 

牡 研 素 葡萄 糖苷 
牡 研 素 鼠 李 糖苷 
辛 弗 林 
羌活 醇 、 
沙 苑 子音 A 
沉香 四 醇 
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对 照 药材 ”对照 提 取 物 


Isopsoralen 

Isoferulic acid 

Isoimperatorin 

Hetercjlitin D 

Isorhynchophylline 

Isofraxidin 

Isorhamnetin 

Calendoflavoside (Isorhamne- 
tin-3-O-neohesperidoside) 

Isoquercitrin 

Fangchinoline 

Salidroside 

Polygalaxanthone 下 

Senegenin 

Polygalacic acid 

Maltopentose 

Ergosterol 

Genkwanin 

Taxifolin 

Pigenin 

Sinapine cyanide sulfonate 

Atractylodin 

Linalool 

Rutin 

Lucidin 

Aloe-emodin 

Aloin 

Threonine 

Farrerol 

Myricitrin 

Forsythin 

Forsythoside A 

Forsythoside B 

Pseudoginsenoside Fl 

Ecliptasaponin A 

Evodine 

Rutaecarpine 

Evodiamine 

Furanodiene 

(R,S)-Epigoitrin 

Vitexin 

Glucosyl vitexin 

Vitexin-2 -O-rhamnoside 

Synephrine 

Notopterol 

Complanatoside A 


Agarotetrol 


亲 各 2 关 


没食子 酸 

补 骨 脂 素 

尿 背 

阿 多 尼 弗 林 碱 
阿 魏 酸 

环 维 黄 杨 星 D 

青 葛 素 

青 芯 碱 

表 儿 茶 素 

表 儿 茶 素 没食子 酸 酯 
表 没 食 子 儿 茶 素 没 食 子 酸 酯 
苦 玄 参 苷 I 

苦 杏仁 苷 

苦 参 碱 

苦 蒿 素 

其 甲 酰 乌 头 原 碱 
葵 甲 酰 次 乌 头 原 碱 
葵 甲 酰 新 乌 头 原 碱 
茶 甲 酸 

杯 苋 氏 酮 

松 果 菊 苷 
松脂 醇 二 葡萄 糖苷 
刺 五 加 苷 下 

奇 壬 醇 

欧 当 归 内 酯 A 
欧 前 胡 素 

虎 杖 车 

果糖 

咖啡 酸 
咖啡 酸 乙 酯 

岩 白菜 素 
罗汉 果 皂 萌 V 
知 母 皂 苷 BI 

和 厚 朴 酚 

金石 鼻音 

金 丝 桃 昔 
京 尼 平 苷 酸 

油 酸 

组 氨 酸 

细 叶 远志 皂苷 

细 辛 脂 素 

茄 香 醛 


茄 香 醚 

胡 芦 巴 碱 
胡 黄 连 昔 工 
胡 黄 连 苷 开 
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Gallic acid 
Psoralen 
Uridine 
Adonifoline 
Ferulic acid 
Cyclovirobuxine D 
Artemisinin 
Sinomenine 
(—)-Epicatechin 
(—)-Epicatechin gallate 
(—)-Epigallocatechin gallate 
Picfeltarraenin Ta 
Amygdalin 
Matrine 
Blinin 
Benzoylaconine 
Benzoylhypaconitine 
Benzoylmesaconine 
Benzoic acid 
Cyasterone 
Echinacoside 
Pinoresinol diglucoside 
Eleutheroside E 
Kirenol 
Levislolide A 
Imperatorin 
Polydatin 
Fructose 
Caffeic acid 
Caffeoyl acetate 
Bergenin 
Mogroside V 
Timosaponin BI 
Honokiol 
Poliumoside 
Hyperoside 
Geniposidic acid 
Oleic acid 
Histidine 
Tenuifolin 
Asarinin 
4-Methoxybenzaldehyde 
(p-Anisaldehyde) 
Methoxybenzene 
Trigonelline 


Picroside I 
Picroside 开 
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胡椒 碱 

胡 薄 荷 酮 

荧 草 并 

柚 皮 苷 
板子 苷 
枸 析 酸 
柳 穿 鱼 叶 篆 
柳 穿 鱼 黄 素 
栎 瘦 酸 

柠 机 苦 素 
厚 朴 酚 
耐 斯 糖 
哈巴 苷 

哈巴 俄 背 
氢 氧 唑 嗪 

氧 省 酸 山 其 车 碱 
氮 省 酸 东 黄 劳 碱 
氧 省 酸 槟 椰 碱 
香 荆 章 酚 
香草 酸 

香 薄 新 并 
重 楼 皂 车 I 


重 楼 皂苷 工 
重 楼 皂苷 


重 楼 皂苷 如 


鬼 白 毒素 
胆 红 素 
胆 酸 
亮 氨 酸 
姜黄 素 

迷 迭 香 酸 
染料 木 苷 
穿心莲 内 酷 
祖师 麻 甲 素 
络 石 苷 
秦皮 乙 素 
秦皮 甲 素 
秦皮 素 
盐酸 小 奈 碱 
盐酸 巴 马 汀 
盐酸 水 苏 碱 
盐酸 吐 根 酚 碱 
盐酸 吐 根 碱 
盐酸 吗啡 


Piperine 

Pulegone 

Orientin 

Naringin 

Geniposide 

Citric acid 

Pectolinarin 

Pectolinarigenin 

Roburic acid 

Obaculactone 

Magnolol 

Nystose 

Harpagide 

Harpagoside 

Hydrochlorothiazide 

Anisodamine hydrobromide 

Scopolamine hydrobromide 

Arecoline hydrobromide 

Carvacrol 

Vanillic acid 

Typhaneoside 

Chonglou saponin I 
(poly phyllin 1 ) 

Chonglou saponin [I 
(poly phyllin I ) 

Chonglou saponin VW 
(poly phyllin F) 

Chonglou saponin 贡 
(poly phyllin W) 

Podophyllotoxin 

Bilirubin 

Cholic acid 

工 -Leucine 

Curcumin 

Rosmarinic acid 

Genistin 

Andrographolide 

Daphnetin 

Tracheloside 

Aesculetin 

Aesculin 

Fraxetin 

Berberine hydrochloride 

Palmatine hydrochloride 

Stachydrine hydrochloride 

Cephaeline hydrochloride 

Emetine hydrochloride 

Morphine hydrochloride 


亲 再 2 关 
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盐酸 伪麻黄碱 
盐酸 药 根 碱 
盐酸 氨基 葡萄 糖 
盐酸 益母草 碱 
盐酸 黄柏 碱 
盐酸 麻黄 碱 
盐酸 冉 聚 碱 
艾 烯 

莫 诺 苷 

莲 心 碱 

莲 心 碱 高 氯 酸 盐 
式 术 二 酮 

开 术 醇 
荷 时 碱 

和 荷 苞 花 苷 B 
其 营 碱 
桂皮 醚 
桔梗 皂苷 D 
档 酮 

档 木 鲜 
格 列 风 内 本 
核 油 精 

夏 佛 塔 苷 
原 儿 茶 酸 
原 儿 茶 醋 

原 阿 片 碱 

此 胡 和 皂苷 a 
柴 胡 和 皂苷 d 
党 参 抉 苷 
鸭 脚 树叶 碱 
氧化 乐 果 
氧化 苦 参 碱 
特 女 贞 苷 

敌 敌 芋 


积 雪 草 苷 
射 干 苷 
脂 蟾 毒 配 基 
高 良 姜 素 
粉 防己 碱 
粉 背 茧 素 A 
通关 芯 苷 HH 
桑 皮 苷 A 
黄 苓 苷 
黄 苓 吉 
黄芪 甲 背 
黄 杞 苷 


对 局 药材 ”对照 提取 物 


Pseudoephedrine hydrochloride 

Jatrorrhizine hydrochloride 

Glucosamine hydrochloride 

Leonurine hydrochloride 

Phellodendrine hydrochloride 

Ephedrin hydrochloride 

Papaverine hydrochloride 

Camphene 

Morroniside 

Liensinine 

Liensinine perchlorate 

Curdione 

Curcumenol 

Nuciferine 

Calceolarioside B 

Hyoscyamine 

Cinnamaldehyde 

Platycodin D 

Fraxinellon 

Alnustone 

Griffonilide 

Cineole 

Schaftoside 

Protocatechuic acid 

Protocatechuic aldehyde 

Protopine 

Saikosaponin a 

Saikosaponin d 

Lobetyolin 

Picrinine 

Folimat 

Oxymatrine 

Specnuezhenide 

Dimethyl-dichloro-vinyl phos- 
phate 

Asiaticoside 

Belamcandin (Tectoridin) 

Bufogenin 

Galangin 

Tetrandrine 

Aleuritopsin 

Tenacissoside H 

Mulberroside A 

Baicalin 

Baicalein 

Astragaloside 区 


Engeletin 
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黄柏 酮 
著 蓝 皂苷 元 
梓 醇 


雪上 一 枝 欧 甲 素 


常春 茧 皂苷 元 
野马 追 内 酯 A 
野 百 合 碱 


野 黄 苓 苷 〈 灯 元 花 乙 素 ) 


野 漆 树 昔 
蛇 床 子 素 
银杏 内 酯 A 
银杏 内 酯 B 
银杏 内 酯 C 
甜菜 碱 
甜菊 并 
有 睛 氨 酸 
L- 膊 氨 酸 


脱水 穿心莲 内 酯 


猪 去 氧 胆 酸 
商 陆 拒 背 甲 


关 基 红 花 黄色 素 A 


羟基 茜草 素 
羟基 积 雪 草 苷 
羟 睛 氨 酸 
物 牛 儿 酮 
淫 羊 蓝 背 
隐 和 丹参 酮 
维生素 DD。 
绿 原 酸 
琥珀 酸 

斑 五 素 

款 冬 酮 
斯 皮 诺 素 
葛根 素 
落 新 妇 音 
硫酸 天 仙子 胺 
硫酸 亚 铁 
硫酸 阿托品 
硫酸 钠 

紫 丁 香 苷 
紫花 前 胡 苷 
紫 苏 烯 


短 草山 麦 冬 皂苷 C 
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对 照 药材 对 照 提取 物 


Obacunone 
Sarsasapogenin 
Catalpol 

Bullatine A 
Hederagenin 
Eupalinolide A 
Monocrotaline 
Scutellarin 
Rhoifolin 

Osthol 
Ginkgolide A 
Ginkgolide B 
Ginkgolide C 
Betaine 
Stevioside 

Proline 

L-Proline 
Dehydroandrographolide 
Hyodeoxycholic acid 
Esculentoside A 
Hydroxysafflor yellow A 
Purpurin 
Madecassoside 
L-Hydroxyproline 
Germacrone 
Icariin 
Cryptotanshinone 
Vitamin D, 
Chlorogenic acid 
Butanedioic acid 
Cantharidin 
Tussilagone 
Spinosin 

Puerarin 

Astilbin 
Hyoscyamine sulfate 
Ferrous sulfate 
Atropine sulfate 
Sodium sulphate 
Syringoside 
Nodakenin 
Perillene 
Perillaldehyde 
Lithospermoside 
Corynoline 
Shionone 


Liriope muscari baily saponins C 


亲 于 2 关 


氰 成 菊 酷 

氯 化 两 面 针 碱 
氯氰菊酯 
鹅 去 氧 胆 酸 
鲁 斯 可 皂苷 元 
湖 贝 甲 素 

草 麻 油 酸 甲 酯 
葛 麻 酸 

蒙 花 苷 
薄 公 英 蒿 酯 
根 树 苷 

槐 角 苷 

槐 定 碱 

赖 氨 酸 

酪 氨 酸 
路 路 通 酸 

虹 皮 举 酮 
腺 苷 

腺 味 叭 

新 乌 头 碱 
新 橙 皮 苷 

省 氰 菊 酯 
蔓草 子 黄 素 
槟 构 碱 

酸 囊 仁 皂 苷 A 
酸 囊 仁 皂 背 B 
酸 浆 苦 味 素 工 
碳酸 钙 

儿 牙 菜 苗 车 
辣椒 素 

精 氨 酸 
滴滴涕 (DDT) CPP'-DDE,， 
PP'-DDD, OP-DDT, PP'-DDT) 
能 去 氧 胆 酸 
能 果 苷 

熊 果 酸 

榭 皮 苷 

榭 皮 素 

榭 皮 素 -3-O-6D- 葡 萄 糖 -7- 
O-8D- 龙 胆 双 糖苷 
樟脑 

醇 鱼 草 皂苷 JWb 
蝙蝠 葛 苏 林 碱 
蝙蝠 葛 碱 

纺 草 三 酯 

统 氮 酸 

胡 玉 红 
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Fenvalerate 
Nitidine chloride 
Cypermethrin 
Chenodeoxycholic acid 
Ruscogenin 
Hupehenine 
Ricinic acid methyl este 
Ricinoleic acid 
Buddleoside 
Taraxerone 
Tiliroside 
Sophoricoside 
Sophoridin 

Lysine 

Tyrosine 
Liquidambaric acid 
Ecdysterone 
Adenosine 
Adenine 
Mesaconitine 
Neohesperidin 
Deltamethrin 
Vitexicarpin 
Arecoline 
Jujuboside A 
Jujuboside B 
Physalin L 
Calcium carbonate 
Swertiamarin 
Capsaicine 
Arginine 


Chlorophenothane( DDT) 


Ursodeoxycholic acid 

Arbutin 

Ursolic acid 

Quercitroside 

Quercetin 

Quercetin-3-O-B-D-glucose-7- 
O-B-D-gentiobioside 

Camphor 

Buddlejasaponin Vb 

Daurisoline 

Dauricine 

Valepotriate 

Valine 


Indirubin 
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胡 蓝 Indigo 
昔 划 皂苷 Dioscin 
莫 缆 皂苷 元 Diosgenin 
薄荷 油 Mentha arvensis oil 
薄荷 脑 ( 醇 ) Menthol 
(一 )- 薄 荷 酮 (一 )-Menthone 
橙 皮 苷 Hesperidin 
枪 黄 决 明 素 Aurantio-obtusin 
莱 本 内 酯 Ligustilide 
磷酸 可 待 因 Codeine phosphate 
穗花 杉 双 黄酮 Amentoflavone 
轰 花 酸 Ellagic acid 
虹 蜡 菊 内 栈 Wedelolactone 
磨 香草 酚 Thymol 
磨 香 柄 Muscone 

对 照 药 材 
丁 公 茧 Erycibes Caulis 
丁香 Caryophylli Flos 
八角 栅 Alangii Radix Gracilis 
八角 茄 香 Anisi Stellati Fructus 
人 工 和 牛黄 Bovis Calculus Artifactus 
人 参 Ginseng Radix et Rhizoma 
人 参 芭 叶 Ginseng Gaulis et Folium 
儿 茶 Catechu 
九 香 虫 Aspongopus 
了 哥 王 Wikstroemiae Indicae Radix et Rhizoma 
三 Notoginseng Radix et Rhizoma 
三 白 草 Saururi Herba 
2 Sparganii Rhizoma 
干 姜 Zingiberis Rhizoma 
土木 香 Inulae Radix 
土 牛 膝 Achyranthis Asperae Radix et Rhizoma 
土 荆 皮 Pseudolaricis Cortex 
土 刺 虫 Eupolyphaga 

Steleophaga 

大 叶 紫 珠 Callicarpae Macrophyllae Folium 
大 血 芯 Sargentodoxae Caulis 
大 皂 角 Gleditsiae Sinensis Fructus 
大 更 Jujubae Fructus 
大 黄 Rhei Radix et Rhizoma 
大 敬 Cirsii Japonici Herba 
山 豆 根 Sophorae Tonkinensis Radix et Rhizoma 
山 茱 英 Corni Fructus 
山药 Dioscoreae Rhizoma 
出 香 圆 叶 Turpiniae Folium 
山 泰 Kaempferiae Rhizoma 


山 银 花 
山 绿茶 
山楂 
千里 光 
川 木 香 
川 贝 母 
川 牛 膝 
川 营 
川西 儿 牙 菜 
川 射 干 
州 杯 子 
广东 紫 珠 
广 金钱 草 
女 贞 子 
飞扬 草 
小 叶 榕 
小 驶 骨 
小 葡 
小 右 皮 
马兰 草 
马 齿 苋 


木棉 花 
五 味 子 
五 味 茧 
五 指 毛桃 
五 倍 子 
太子 参 
止 泻 木子 
牛 胆 


牛 胆 粉 
牛 落 子 
牛 膝 
升 麻 
片 姜黄 


8061 对 腿 品 


对 照 药 材 对照 提取 物 


Lonicerae Flos 

JIlicis Hainanensis Folium 
Crataegi Fructus 

Senecionis Scandentis Herba 
Vladimiriae Radix 

Fritillariae Cirrhosae Bulbus 
Cyathulae Radix 

Chuanxiong Rhizoma 
Swertiae Mussotii Herba 
Iridis Tectori Rhizoma 
Toosendan Fructus 
Callicarpae Caulis et Folium 
Desmodii Styracifolii Herba 
Ligustri Lucidi Fructus 
Euphorbiae Hirtae Herba 
Fici Microcarpae Folium 
Gendarussae Herba 

Cirsii Herba 

Berberidis Cortex 

Kalimeridis Herba 

Portulacae Herba 
Lasiosphaera 

Calvatia 

Aristolochiae Fructus 
Verbenae Herba 

Vaccariae Semen 

Saussureae Involucratae Herba 
Carpesii Herba 

Trichosanthis Radix 
Arisaematis Rhizoma 
Gastrodiae Rhizoma 
Chaenomelis Fructus 
Aucklandiae Radix 
Gossampini Flos 

Schisandrae Chinensis Fructus 
Securidacae Herba 

Fici Simplicissimae Radix 
Galla Chinensis 
Pseudostellariae Radix 
Holarrhenae Antidysentericae Semen 
Bos Taurus Domesticus Gmelin 
Bubalus Bubalis L. 

Bovis Fel 

Arctii Fructus 

Achyranthis Bidentatae Radix 
Cimicifugae Rhizoma 


Wenyujin Rhizoma Concisum 
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8061 对 照 品 


石 草 蒲 
龙 血 竭 
龙眼 肉 
龙 用 时 
平 贝 母 
北 刘 寄 奴 
北 豆 根 
仙 茅 
白 及 
白术 
白头 翁 
白 芍 
白芷 
白花 前 胡 
白花 蛇 舌 草 
白 附 子 
白 茅 根 
白 殴 
白 鲜 皮 


对 照 药材 对 照 提取 物 


Citri Grandis Exocarpium 
Salviae Miltiorrhizae Radix et Rhizoma 
Linderae Radix 

Mume Fructus 

Pteridis Multifidae Herba 
Cannabis Semen 

Crotonis Fructus 

Morindae Officinalis Radix 
Hirudo 

Dracoephali Tangutici Herba 
Glycyrrhizae Radix et Rhizoma 
Kansui Radix 

Hypecoi Leptocarpi Herba 
Dianthi Chinensis Herba 

Acori Tatarinowii Rhizoma 
Dracaenae Combodianae Resina 
Longan Arillus 

Sauropi Folium 

Fritillariae Ussuriensis Bulbus 
Siphonostegiae Herba 
Menispermi Rhizoma 
Curculiginis Rhizoma 

Bletillae Rhizoma 

Atractylodis Macrocephalae Rhizoma 
Pulsatillae Radix 

Paeoniae Radix Alba 

Angelicae Dahuricae Radix 
Peucedani Radix 

Hedyotidis Diffusae Herba 
Typhonii Rhizoma 

Imperatae Rhizoma 
Ampelopsis Radix 

Dictamni Cortex 

Cynanchi Atrati Radix et Rhizoma 
Trichosanthis Fructus 
Trichosanthis Pericarpium 
Rabdosiae Rubescentis Herba 
Scrophulariae Radix 

Lobeliae Chinensis Herba 
Scutellariae Barbatae Herba 
Pinejliae Rhizoma 

Schefferae Kwangsiensis Caulis et Folium 
Pheretima 

Lycii Cortex 

Rehmanniae Radix 

Euphorbiae Humifusae Herba 


Melastomatis Dodecandri Herba 
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Croci Stigma 

Chebulae Fructus Immaturus 
‘Tamaricis Cacumen 
Panacis Quinquefolii Radix 
Lilii Bulbus 

Angelicae Sinensis Radix 
Cistanches Herba 
Myristicae Semen 
Cinnamoni Cortex 
Corydalis Rhizoma 
Fritillariae Pallidiflorae Bulbus 
Draconis Sanguis 

Albiziae Cortex 

Albiziae Flos 

Melastomatis Normalis Radix 
Capra Hircus L. 

Ovisaries L. 

Caprae Fel 

Ovis Fel 

Aconiti Coreani Radix 
Medulla Junci 

Alstoniae Scholaris Folium 
Cassiae Semen 

Benzoinum 

Saposhnikoviae Radix 
Knoxiae Radix 

Carthami Flos 

Hedysari Radix 

Galangae Fructus 

Ginseng Radix et Rhizoma Rubra 
Ophiopogonis Radix 
Hordei Fructus Germinatus 
Polygalae Radix 

Paeoniae Radix Rubra 
Genkwa Flos 

Zanthoxyli Pericarpium 
Atractylodis Rhizoma 
Xanthii Fructus 

Euryales Semen 

Phragmitis Rhizoma 
Sappan Lignum 

Styrax 

Eucommiae Cortex 
Eucommiae Folium 
Zanthoxyli Radix 

Euonymi Herba 
Glechomae Herba 
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连 考 
吴 茱 英 
牡丹 皮 
牡 荆 叶 
何首乌 
制 何首乌 
伸 筋 草 
皂 角 刺 
佛手 
返 魂 草 
余 甘 子 
谷 精 草 
龟甲 
辛夷 
羌活 
沉香 
沙 苑 子 
没 药 
启 子 
补 骨 脂 
灵芝 
陈皮 
忍冬 蔷 
鸡 血 芯 
鸡冠 花 
青 叶 胆 
青皮 
青果 
青 蒿 
青 售 
苦 木 
苦 玄 参 
苦 地 丁 
苦 杯 皮 
苘 麻子 
枇杷 叶 
板蓝根 
松 叶 
枫 香 脂 
刺 五 加 


部 金 
虎 杖 
昆明 山海 党 
明 党 参 
罗布 麻 叶 
罗汉 果 


Forsythiae Fructus 

Euodiae Fructus 

Moutan Cortex 

Viticis Negundo Folium 

Polygoni Multiflori Radix 

Polygoni Multiflori Radix Praeparata 

Lycopodii Herba 

Gleditsiae Spina 

Citri Sarcodactylis Fructus 

Senecionis Cannabifolii Herba 

Phyllanthi Fructus 

Eriocauli Flos 

Testudinis Carapax et Plastrum 

Magnoliae Flos 

Notopterygii Rhizoma et Radix 

Aquilariae Lignum Resinatum 

Astragali Complanati Semen 

Myrrha 

Chebulae Fructus 

Psoraleae Fructus 

Ganoderma 

Citri Reticulatae Pericarpium 

Lonicerae Japonicae Caulis 

Spatholobi Caulis 

Celosiae Cristatae Flos 

Swertiae Mileensis Herba 

Citri Reticulatae Pericarpium Viride 

Canarii Fructus 

Artemisiae Annuae Herba 

Indigo Naturalis 

Picrasmae Ramulus et Folium 

Picriae Herba 

Corydalis Bungeanae Herba 

Meliae Cortex 

Abutili Semen 

Eriobotryae Folium 

Isatidis Radix 

Pini Massonianae Folium 

Liquidambaris Resina 

Acanthopanacis Senticosi 
Radix et Rhizoma seu Caulis 

Curcumae Radix 

Polygoni Cuspidati Rhizoma et Radix 

Tripterygii Hypoglauci Radix 

Changii Radix 

Apocyni Veneti Folium 


Siraitiae Fructus 


细 辛 
贯 叶 金 丝 桃 
珍珠 
珊瑚 姜 
荆 芥 
荆 莉 穗 
东 草 
革 菱 
革 澄 茄 
绵 茵 陈 
茯苓 
茶叶 
胡 芦 巴 
胡 黄 连 
胡椒 
南 五 味 子 
南沙 参 
南 瞧 好 
酉 木 
可 过 
可 实 
杖 子 
枸杞 子 
枸 骨 叶 
柿 叶 
威 灵 仙 
砂 仁 


8061 对 腿 品 对 照 药材 对照 提取 物 


Sedi Herba 

Anemarrhenae Rhizoma 
Potentillae Chinensis Herba 
Quisqualis Fructus 
Quisqualis Semen 

Eupatorii Herba 

Inulae Herba 

Fagopyri Dibotryis Rhizoma 
Trollii Chinensis Flos 
Psammosilenes Radix 
Lonicerae Japonicae Flos 
Rosae Lavigatae Radix 
Sarcandrae Herba 
Houttuyniae Herba 
Rhododendri Mollis Flos 
Euphorbiae Radix 
Selaginellae Herba 
Brassicae Pollen 

Alismatis Rhizoma 
Dalbergiae Odoriferae Lignum 
Asari Radix et Rhizoma 
Hyperici Perforati Herba 
Margarita 

Zingiberis Rhizoma 
Schizonepetae Herba 
Schizonepetae Spica 

Rubiae Radix et Rhizoma 
Piperis Longi Fructus 
Litseae Fructus 

Artemisia Scoparia Herba 
Poria 

Camelliae Sinensis Folium 
Trigonellae Semen 
Picrorhizae Rhizoma 

Piperis Fructus 

Schisandrae Sphenantherae Fructus 
Adenophorae Radix 
Carotae Fructus 

Cudraniae Radix et Caulis 
Aurantii Fructus 

Aurantii Fructus Immaturus 
Gardeniae Fructus 

Lycii Fructus 

Ilicis Cornutae Folium 

Faki Folium 

Clematidis Radix et Rhizoma 


Amomi Fructus 
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8061 对 腿 品 
牵 牛 子 

鸦 胆子 

钩 芯 

香 加 皮 

香 附 

香 橡 

重 楼 


对 服药 材 ”对 照 提取 物 


Pharbitidis Semen 

Bruceae Fructus 

Uncariae Ramulus Cum Uncis 
Periplocae Cortex 

Cyperi Rhizoma 

Citri Fructus 

Paridis Rhizoma 
Lamiophlomidis Herba 
Angelicae Pubescentis Radix 
Impatientis Semen 

Curcumae Longae Rhizoma 
Polygoni Mujtiflori Caulis 
Manis Squama 

Andrographis Herba 
Cudraniae Radix 

Daphnes Cortex 
Trachelospermi Caulis et Folium 
Gentianae Macrophyllae Radix 
Penthori Chinensis Herba 
Raphani Semen 

Nelumbinis Semen 

Curcumae Rhizoma 
Platycodonis Radix 

Persicae Ramulus 

Rhodomyrti Radix 

Prunellae Spica 

Bupleuri Radix 

Codonopsis Radix 
Commelinae Herba 

Caulis Fissitigmae et Radix 
Dendrobii Officinalis Caulis 
Gaultheriae Yunnanensis Herba 
Belamcandae Rhizoma 
Cynanchi Paniculati Radix et Rhizoma 
Campsis Flos 

Pegaeophyti Radix et Rhizoma 
Alpiniae Officinarum Rhizoma 
Bistortae Rhizoma 

Dioscoreae Hypoglaucae Rhizoma 
Leonuri Herba 

Alpiniae Oxyphyllae Fructus 
Fritillariae Thunbergii Bulbus 
Piperis Kadsurae Caulis 
Lygodii Spora 

Spirodelae Herba 

Tinosporae Sinensis Caulis 
Mori Folium 


Mori Cortex 


预知 子 
黄 毛 耳 草 
黄 苓 
黄芪 
黄连 
黄 托 子 
黄柏 
关 黄 柏 
黄精 
薪 莫 
攻 葛 
昔 丝 子 
菊 昔 


菊花 
梅花 

野 菊花 
雪上 一 枝 济 
常山 

惹 钩子 茎 
蛇 床 子 
蛇 胆汁 
银 查 叶 
甜 叶 菊 
猪 牙 皂 
猫扑 草 
鹿 匠 

鹿 衔 草 
旋 覆 花 
羚羊 角 
淡 豆 至 
密 蒙 花 
续 断 

编 马 贯 众 
绵 草 蔬 
款 冬 花 
葛根 
紫花 地 丁 
紫 苏 子 
紫 苏 叶 
紫 苏 梗 
紫 莞 
蛤 办 
黑豆 

黔 种 草 子 
锁 阳 

番 演 叶 
猴 头 菌 丝 体 
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Akebiae Fructus 

Hedyotidis Chrysotrichae Herba 
Scutellariae Radix 

Astragali Radix 

Coptidis Rhizoma 

Viticis Negundinis Fructus 
Phellodendri Chinensis Cortex 
Phellodendri Amurensis Cortex 
Polygonati Rhizoma 

Thlaspi Herba 

Smilax China L. 

Cuscutae Semen 

Cichorii Herba 

Cichorii Radix 

Chrysanthemi Flos 

Prunus Mume 

Chrysanthemi Indici Flos 
Aconiti Brachypodi Radix 
Dichroae Radix 

Rubi Lignum Ramuli 

Cnidii Fructus 

Serpentis Fel 

Ginkgo Folium 

Stevlae Rebaudianae Folium 
Gleditsiae Fructus Abnormalis 
Ranunculi Ternati Radix 
Cervi Cornu Pantotrichum 
Pyrolae Herba 

Inulae Flos 

Saigae Tataricae Cornu 

Sojae Semen Praeparatum 
Buddlejae Flos 

Dipsaci Radix 

Dryopteridis Crassirhizomatis Rhizoma 
Dioscoreae Spongiosae Rhizoma 
Farfarae Flos 

Puerariae Lobatae Radix 
Violae Herba 

Perillae Fructus 

Perillae Folium 

Perillae Caulis 

Asteris Radix et Rhizoma 
Gecko 

Sojae Semen Nigrum 

Nigellae Semen 

Cynomorii Herba 

Sennae Folium 


Hericium 
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猴 耳 环 Archidendri Folium 

湖北 贝 母 Fritillariae Hupehensis Bulbus 
车 草 Achilleae Herba 

龙 麻 子 Ricinuscommunis 

著 蒙 Tribuli Fructus 

蒲公英 Taraxaci Herba 

椿 皮 Ailanthi Cortex 

槐 米 Sophorae Flos Immaturus 
槐 花 Sophorae Flos 

雷 丸 Omphalia 

锦 灯笼 Physalis Calyx seu Fructus 
满 山 红 Rhododendri Daurici Folium 
汗 鸡 血 芯 Kadsurae Caulis 

裸 花 紫 珠 Callicarpae Nudiflorae Folium 
框 子 Torreyae Semen 

槟 权 Arecae Semen 

酸枣 仁 Ziziphi Spinosae Semen 

猎 共 草 Siegesbeckiae Herba 

冉 聚 壳 Papaveris Pericarpium 

独 牙 菜 Swertiae Bimaculatae Herba 
漏 芦 Rhapontici Radix 

构 叶 Querci Dentatae Folium 

机 寄生 Visci Herba 

暴 马 子 皮 Syringae Cortex 

墅 旱 莲 Ecliptae Herba 

箭 根 暮 Taccae Esquirolii Rhizoma 
熟地 黄 Rehmanniae Radix Praeparata 
鹤 昼 Carpesii Fructus 

碍 白 Allii Macrostemonis Bulbus 
匡 改 仁 Coicis Semen 

橘 叶 Citri Reticulatae Folium 
藏 木 香 Inulae Racfmosae Radix 

藏 曹 蒲 Acori Calami Rhizoma 

螃 稻 甲 Phlomidis Younghusbandii Radix 
乙酰 螺旋 器 素 红 考 素 

万 古 答 素 麦 白 生 素 

小 诺 霉 素 杆菌 肽 

巴 龙 长 索 肝素 

吉他 堆 素 习 布 霉 素 
多 封 菌 率 B 尿 激 酶 

庆 大 答案 奈 替 米 星 

交 沙 只 素 垂体 后 叶 


8062 ”标准 品 与 对 照 品 


亲 再 2 关 


葬 本 
檀 香 
夭 节 
滕 苗 参 
睦 麦 
蛤 皮 
蟾 酥 
儿 油 


八角 茄 香 油 
三 七 总 皂苷 
广 获 香油 


云南 白药 提取 物 


木 香 挥发 油 
功劳 木 提 取 物 
乌 灵 菌 粉 
发 酵 虫草 菌 粉 


(Cs-C-Q80) 


牡 荆 油 
松节油 


穿 龙 薯 蔬 皂 苷 提 


` 取 物 
总 氨基 酸 
总 银杏 酸 


8062 ”标准 品 与 对 照 品 


Ligustici Rhizoma et Radix 
Lignum Santali Albi 
Nelumbinis Rhizomatis Nodus 
Streptocauli Griffibhii Radix 
Dianthi Herba 

Bufonis Corium 

Bufonis Venenum 


Melis Adeps 


对 照 提取 物 


Star Anise Oil 

Notoginseng Total Saponins 
Patchouli Oil 

Yunnan Baiyao Extract 
Costusroot Essential Oil 
Chinese Mahonia Stem Extract 
Xylaria Powder 


Fermented Cordyceps Powder 


Vitex Oil 
Turpentine Oil 


Dioscorea Nipponica Saponin Extract 


Total Amino Acids 
Total Ginkgolic Acids 


黄山 药 皂苷 提取 物 Dioscorea Extract 


银杏 叶 提 取 物 
紫 苏 叶 油 

温 朝 术 油 

酸 皂 仁 提取 物 
郑 攻 仁 油 
薄荷 素 油 

檀 香 油 


标 准 品 


卷曲 霉 素 
毒 毛 花 苷 G 
玻璃 酸 酶 
洋 地 黄 
核糖 霉 素 
胰岛 素 
胰 激 肽 原 酶 
替 考 拉 宁 


Ginkgo Leaves Extract 
Perilla Leaf Oil 
Curcuma Oil 

Spine Date Seed Extract 
Coix Seed Oil 
Peppermint Oil 

Sandal Wood Oil 


葡萄 糖 酸 锁 钠 
链 霉 素 

赖 氨 酸 升 压 素 
新 霉 素 

磺 茶 西林 
凝血 酶 
黏 菌 素 

磷 霉 素 
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一 缩 二 乙 二 醇 ( 二 车 醇 ) 

一 缩 二 丙二醇 

乙 二 醇 

4- 乙 基 邻 葵 二 酚 

1- 乙 基 -6- 氟 -7-[(2- 氨 乙 基 ) 
氨基 ]-4- 氧 代 -1,4- 二 和 氢 哮 
啉 -3- 羧 酸 

1- 乙 基 -6- 气 -7- 握 -4- 氧 代 -1， 
4 二 毛 哗 啉 - 3- 羧 酸 

NN- 乙 烯 -2- 吡 咯 烷 酮 
乙酰 半 胱 氨 酸 

NF 乙 梧 半 胱 氨 酸 :- 能 降 
钙 素 

乙酰 谷 酰胺 

乙酰 苯胺 

乙酰 唑 胺 

乙酰 氨基 本 

5- 乙 酰胺 基 -N,N- 双 (2,3- 
二 羟 丙 基 )-2,4,6- 三 砚 - 
1,3- 苯 二 甲 酰胺 
乙酸 龙 脑 酯 

乙酸 薄荷 酯 

乙醇 

乙醇 酸 

乙 醛 

N,N- 二 乙 基 乙 二 胺 

二 乙醇 胺 

二 十 二 碳 六 烯 酸 乙 酯 

二 十 二 碳 烷 酸 甲 酯 

二 十 四 烷 酸 甲 栈 

二 十 碳 五 烯 酸 乙 酯 

二 十 碳 烯 酸 甲 酯 

2 ,3- 二 去 氧 -2 ,3- 二 去 氢 
肌 苷 

二 甘 醇 

二 丙 酸 倍 他 米松 
2,5- 二 甲苯 酚 

二 甲 氧 葵 啶 

二 甲 基 亚 碘 

3,7- 二 甲 基 -1, 6- 辛 二 烯 - 
3- 醇 

N,NN- 二 甲 基 茶 上 胺 
2,3- 二 甲 基 苯胺 
2,6- 二 甲 基 苯胺 
二 甲 基 硕 

二 甲 磺 酸 阿 米 三 嗪 

二 葵 基 -(2- 毛 苯 基 ) 甲 醇 
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亲 部 2 关 


对 照 


( 士 )9,10- 二 气 -3- 甲 基 -7- 
氧 代 -2, 3- 二 和 毛 -7 开 吡啶 
并 [1,2,3-de]-1,4- 茶 并 邑 
唑 -6- 着 酸 

二 氟 尼 柳 

2,3- 二 和 氢 -6- 苯 基 咪 唑 [2,1- 
0 唆 唑 盐酸 盐 

二 氧 六 环 

2,6- 二 氨基 吡啶 

3,5- 二 氨基 -6- 氯 吡 嗪 -2- 羧 
酸 甲 酯 

二 羟 两 茶 碱 

( 士 )3,4- 二 羟基 -2- 甲 氨基 
茶 乙 酮 -3,4- 二 新 友 酸 酯 
高 氢 酸 盐 

2,3- 二 氮 杂 茜 

二 氰 甲烷 

二 殖 丁 二 酸 

二 缩 三 丙二醇 

二 磷酸 腺 苷 二 钠 

十 一 烯 酸 

十 一 酸 学 酮 

十 四 烷 酸 甲 酯 

丁 溴 东 其 车 碱 

丁 酸 氧化 可 的 松 

七 气 烷 

人 生长 激素 单 体 - 二 聚 体 

人 胰岛 素 单 体 - 二 聚 体 

三 乙醇 胺 

3,4,5- 三 甲 氧 基 共 甲酸 

三 杉 尖 宁 碱 

三 苯 甲 醇 

4- 三 气 甲 基 茶 胺 

三 哗 仓 

三 羟 甲 基 氨 基 甲 烷 

1,1,1- 三 氯 乙烯 

三 毛 甲 烷 

三 氢 叔 丁 醇 

三 磷酸 腺 苷 二 钠 

土 霍 素 

大 观 每 素 

山梨 醇 

山竹 酸 甘 油 酯 

山 痪 酸 甲 酯 

门 冬 氮 酸 

门 冬 酰胺 

门 冬 酰胺 酶 I 


品 

门 冬 酰胺 酶 I 

己 内 酰胺 

己 烯 肉 酚 

己 酮 可 可 碱 

己 酸 羟 孕 酮 

马 来 酸 

马 来 酸 曲 美 布 汀 

马 来 酸 伊 索 拉 定 

马 来 酸 多 潘 立 酮 

马 来 酸 麦 角 新 碱 

马 来 酸 罗 格 列 酮 杂质 工 5- 
[4-[[L2-LN- 甲 基 -N(2- 吡 
啶 基 ) 氨 基 ] 乙 氧 基 ] 苯 基 ] 
亚 甲 基 j-2,4- 唑 唑 烷 二 酮 

马 来 酸 罗 格 列 酮 杂质 [3- 
[4-[2-[ 甲 基 ( 吡 啶 -2- 基 ) 
氨基 ] 乙 氧 基 ] 葵 基 ] 丙 
酰胺 

马 来 酸 罗 格 列 酮 杂质 亚 2- 
((1- 羧 基 -2-(4-(2-( 甲 基 
(吡啶 -2- 基 ) 氢 基 ) 乙 氧 
基 ) 苯 基 ) 乙 基 ) 连 硫 烷 
基 )-3-(4-(2-( 甲 基 ( 吡 
啶 -2- 基 ) 氨 基 ) 乙 氧 基 ) 茶 
基 ) 丙 酸 

马 来 酸 罗 格 列 酮 杂质 入 5- 
((4-(2-(( 有 吡啶 -2- 基 ) 所 
基 ) 乙 氧 基 ) 葵 基 ) 甲 基 )- 
2,4- 喀 唑 烷 二 酮 

马 来 酸 罗 格 列 酮 杂质 V 2- 
(5-((4-(2-( 甲 基 ( 吡 啶 - 
2- 基 ) 氨 基 ) 乙 氧 基 ) 苯 基 ) 
甲 基 )-2,4- 二 氧 代 1,3- 
呆 唑 烷 -3- 基 ) 琥 珀 酸 

马 来 酸 依 那 普 利 

马 来 酸 咪 达 了 哗 仑 

马 来 酸 氧 茶 那 敏 

无 水 乙醇 

无 水 4-N- 去 甲 基 安 乃 近 

无 水 葡萄 糖 

无 味 氯 霍 素 (A 晶 型 ) 

无 味 氯 堆 素 (B 晶 型 ) 

五 氟 利 多 

厄 贝 沙 坦 

厄 贝 沙 坦 杂 质 工 1-( 戊 酰胺 
基 )-N-[[2“~(1 有 -四 氮 唑 - 
5- 基 ) 联 苯 -4- 基 ] 甲 基 ] 环 
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戊 烷 甲 酰胺 

扎 来 普 隆 

比 沙 可 了 啶 

贝 诺 酯 

牛 磺 酸 

壬 葵 醇 醚 

反 式 帕 罗 西 汀 

鸟 司 他 丁 

乌 茶 美 司 

乌拉 地 尔 

乌拉 地 尔 杂 质 工 1,3- 二 甲 
基 -4-(y- 握 丙 基 氨基 ) 尿 
喀 喧 

a- 六 六 六 

六 水 哌 嗪 

六 甲 蜜 胺 

六 气 异 丙 醇 

巴 马 汀 

巴 柳 氮 钠 

巴 氯 芬 

巴 握 芬 杂质 工 4-(4- 毛 共 
基 )-2- 吡 咯 烷 酮 

双环 醇 杂 质 I 4,4“~ 二 甲 氧 
基 -5,6,5 ,6- 双 ( 亚 甲 二 
氧 基 )-2, 2- 联 苯 二 甲酸 
二 甲 酯 

双环 醇 杂 质 I 4,4- 二 甲 氧 
基 -5,6,5’ ,6- 双 ( 亚 甲 二 
氧 基 )-2- 甲 氧 甲 基 联 茶 
甲酸 甲 酯 

双 氧 青 琅 素 

双 和 气 茶 甘氨酸 

双 产 蔡 酸 噬 喀 喧 

双氯芬酸 铀 

双氯芬酸 钾 

双 喀 达 葛 

水 杨 酸 

水 杨 酸 甲 酯 

水 杨 酸 镁 

去 乙酰 毛 花 苷 

去 乙酰 毛 花 苷 丙 
1,4- 去 水 山梨 醇 

去 丙二醇 基础 海 醇 

去 甲 万 古 竹 素 

去 氟 帕 罗 西 汀 

2- 去 氧 肌 苷 

3- 去 氧 肌 苷 
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去 氧 氟 尿 苷 

去 氮 加 压 素 杂质 对 照 品 

去 羟 肌 苷 

甘油 

甘油 三 酸 酯 

甘草 酸 二 钾 

车 草酸 单 钙 盐 

甘草 酸 锐 

甘 氨 双 唑 钠 

甘氨酸 

甘露 醇 

艾 司 唑 仑 

艾 司 奥 美 拉 唑 杂质 工 5- 甲 
氧 基 -2-[[(4- 甲 氧 基 -3,5- 
二 甲 基 -2- 吡 啶 基 ) 甲 基 ] 
磺 酰 基 ]-1H- 茶 并 咪唑 

艾 司 奥 美 拉 唑 杂质 了 1,4- 
二 和 氯 -1-(5- 甲 氧 基 -1H- 
茶 并 显 唑 -2- 基 )-3, 5- 
二 甲 基 -4- 氧 代 -2- 吡 啶 羧 
酸 

艾 司 奥 美 拉 唑 杂质 下 5- 甲 
氧 基 -2-[[(4- 甲 氧 基 -3， 
5- 二 甲 基 -2- 吡 啶 基 ) 甲 
基 ] 亚 硫 酰 基 ]-1- 甲 基 苯 
并 咪唑 与 6- 甲 氧 基 -2- 
[L(C4- 甲 氧 基 -3,，5- 二 甲 
基 -2- 吡 啶 基 ) 甲 基 ] 亚 硫 
酰基 ]-1- 甲 基 苯 并 咪 只 

艾 司 奥 美 拉 哗 杂质 人 2- 
LL(5- 甲 氧 基 -1 正 葵 并 咪 
唑 -2- 基 ) 亚 硫 酰 基 ] 甲 
基 ]-3,5- 二 甲 基 -4(1H)- 
1- 吡 啶 酮 

艾 司 奥 美 拉 哗 杂质 V 2- 药 
基 -5- 甲 氧 基 -1 正 葵 并 咪 
唑 

本 劳 醇 杂 质 I (RS, 2Z)-2- 
二 丁 氨基 -2-[2,7- 二 毛 - 
9-(4- 氯 葵 基 亚 甲 基 )- 
9 正 药 -4- 基 ]-1- 乙 醇 

可 可 碱 

可 的 松 

1,2- 丙 二 醇 

1,3- 丙 二 醇 

丙戌 酸 钢 

丙戌 酸 镁 

再 谷 胺 
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丙 泊 酚 杂质 工 3,3 ,5,5- 
(四 蜡 丙 基 ) 联 茶 -4, 4 
二 栈 

丙 泊 酚 杂 质 卫 2,6- 二 蜡 丙 
基 -1,4- 莱 栈 

D- 丙 氨 酰 -L- 谷 氨 酰 胺 

丙 氨 酰 谷 氨 酰 胺 

IL- 丙 氨 酰 -L- 谷 氨 酸 

6- 丙 氢 酸 

丙烯 酸 乙 酯 

丙 硫 异 烟 胺 

丙 硫 氧 喀 喧 

丙酮 

丙酮 酸 

丙 酸 倍 毛 米 松 

丙 酸 毛 倍 他 索 

丙 酸 举 酮 

丙 磺 舒 

左 甲状 腺 素 

左 抉 诺 孕 责 

左氧氟沙星 

左氧氟沙星 杂质 A (3RS)- 
9, 10- 二 所 -3- 甲 基 -7- 氧 
代 -2, 3: 二 和 氯 -7 开 吡啶 并 
[1,2,3-dej]-1, 4- 匠 并 吗 
嗪 -6- 羧 酸 

左氧氟沙星 杂质 下 (3RS)- 
9- 气 -3- 甲 基 -7- 氧 代 -10- 
(1- 哌 喷 基 )-2, 3- 二 和 氢 - 
7 形 吡 啶 并 [1, 2,3-de]- 
1,4- 葵 并 咀 嗪 -6- 羧 酸 

左旋 多 巴 

左 羟 两 哌 唆 

左 奥 硝 唑 

左 奥 硝 只 杂质 开 1-(2,3- 环 
氧 两 基 )-2- 甲 基 -5- 硝 基 
咪唑 

左 奥 硝 只 杂质 下 1-(2,3- 二 
凑 基 两 基 )-2- 甲 基 -5- 确 
基 咪 唑 

石 杉 碱 甲 

右 布 洛 芬 杂质 a- 甲 基 -4- 
丁 基 苯 乙酸 

右 旋 盐 酸 罗 哌 卡 因 

右 旋 酮 洛 芬 氨 丁 三 醇 

右 旋 糖 栈 

右 羟 丙 哌 嗪 

布地 奈 德 


布 洛 芬 

扑 米 酮 

卡 马 西平 

卡巴 胆 碱 

卡 托 普 利 

卡 托 普 利 二 硫化 物 

卡 那 霉 素 

卡 那 霉 素 B 

卡 前 列 甲 酯 

卡 莫 氟 

卡 铂 

卡 维 地 洛 

甲 地 高 辛 

甲 芬 那 酸 

甲 匠 咪 哗 

甲苯 磺 酰 胺 

甲 砚 均 素 

甲 销 胺 

甲 氧 某 喧 

10- 甲 氧 基 -4-(1- 甲 基 -4- 哌 
啶 基 )-4 开 葵 并 [4,5]- 环 
庚 [1,2-0] 呆 只 -4- 醇 

6- 甲 氧 基 -2- 蔡 乙 酮 

甲 氧 氧 普 胺 

甲 氨 蝶 叭 

3- 甲 基 -N-[4-( 三 握 甲 基 ) 
苯 基 ] 异 咀 唑 -4- 甲 酰胺 

16a 甲 基 -118, 17a, 21- 三 羟 
基 -9a- 氟 -18- 磺 酸 基 孕 
省 -4- 烯 -3,20- 二 酮 -21- 磷 
酸 酯 二 钠 盐 

甲 基 丙 烯 酸 

甲 基 丙 烯 酸 甲 酯 

甲 基 多 巴 

5- 甲 基 -3- 异 吗 哗 甲酸 甲 酯 

ao- 甲 基 吡 啶 

4[2-(5- 甲 基 吡 嗪 -2- 甲 酰 氨 
基 ) 乙 基 ] 葵 磺 酰 胺 

六甲 基 帕 罗 西 汀 

入 - 甲 基 哌 嗪 

3- 甲 基 黄 酮 -8- 羧 酸 

1- 甲 基 -5- 殖 基 四 氮 哇 

甲 蔡 醒 

甲 硝 只 

甲 硫 氨 酸 

甲 硫 酸 新 斯 的 明 

甲 统 咪 哗 

甲 酰 化 重组 人 生长 激素 
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3- 甲 酰 利 福 霉 素 SV 
甲 磺 酸 二 氢 麦 角 碱 
甲 磺 酸 加 贝 栈 

甲 磷酸 酚 妥 拉 明 
叶酸 

生长 抑 素 

a- 生 育 酚 

他 扎 罗 汀 

他 唑 巴 坦 

鸟 嘎 叭 

兰 索 拉 哗 

半 乳 糖 

半 胱 氨 酸 
头孢 两 燃 

头孢 甲肝 
头孢 他 喧 
头孢 尼 西 钠 
头孢 地 尼 
头孢 地 嗪 钠 
头孢 西 丁 钠 
头孢 曲 松 
头孢 曲 松 反 式 异 构 体 
头孢 米 诺 
头孢 克 肝 
头孢 克 洛 
头孢 克 洛 8-3 异 构 体 
头孢 呐 辛 
头孢 呐 辛 栈 
头孢 拉 定 
头孢 泊 朋 酯 
头孢 备 多 酯 钠 


: 头孢 哌 酮 


头孢 哌 酮 S 异 构 体 

头孢 哌 酮 杂质 A 

头孢 哌 酮 杂质 C 1- 甲 基 -5- 
至 基 四 氮 唑 

头孢 美 只 

头孢 唑 肝 钠 

头孢 哗 林 

头孢 听 林 杂质 A 

头孢 哗 林 杂质 下 

头孢 氨 某 

头孢 羟 氨 某 

头孢 蔡 唑 

头孢 硫 胀 

头孢 硫 胀 杂质 C 3-[( 乙 酰 
氧 基 ) 甲 基 ]-7- 省 乙酰 氨 
基 -8- 氧 代 5- 硫 杂 -1- 氮 
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杂 双 环 [4. 2. 0] 辛 -2- 烽 - 
2- 羧 酸 

头孢 喧 吟 

头孢 麻 肝 

头孢 果 且 钠 系 统 适用 性 试验 
对 照 品 

司 他 夫 定 

司 他 夫 定 系统 适用 性 试验 混 
合 对 照 品 

司 坦 唑 醇 

司 帕 沙 星 

尼 尔 肉 醇 

尼 美 舒 利 

尼 莫 地 平 

尼 莫 地 平 杂质 工 2,6- 二 甲 
基 -4-(3- 硝 基 茶 基 )-3,5- 
吡啶 二 甲酸 -2- 甲 氧 乙 酯 
异 丙 酯 

尼 索 地 平 

尼 索 地 平 杂 质 工 2,6- 二 甲 
基 -4-(2- 硝 基 葵 基 )-3,5- 
吡啶 二 羧 酸 甲酸 甲 酯 异 
丁 酯 

尼 索 地 平 杂 质 正 2,6- 二 甲 
基 -4-(2- 亚 硝 基 荃 基 )-3， 
5- 吡 啶 二 羧 酸 甲 酸 甲 酯 异 
丁 酯 

尼 群 地 平 

尼 群 地 平 杂 质 1 2,6- 二 甲 
基 -4-(3- 硝 基 葵 基 )-3,5- 
吡啶 二 甲酸 甲 酯 乙 酯 

加 巴 喷 丁 杂质 工 2- 氮 杂 螺 
[4. 5] 屋 烧 -3- 酮 

对 乙酰 氨基 酚 

对 甲苯 磺 酰 胺 

对 甲 酚 

对 氨基 水 杨 酸 钠 

对 氨基 苯 甲 酸 

对 氨基 葵 磺 酸 

对 氨基 酚 

对 羟基 茶 乙 酰胺 

a- 对 羟基 莱 甘 氨 酸 

对 羟基 葵 甲 酸 乙 酯 

对 毛茶 乙 酰胺 

对 所 苯胺 

对 氯 苯酚 、 

丝氨酸 

丝 裂 霉 素 
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吉 非 罗 齐 

地 西洋 

地 红 霉 素 

地 高 辛 

地 奥 司 明 

地 草 酚 

地 塞 米 松 

地 塞 米松 磷酸 钠 

地 塞 米松 磷酸 醚 

亚 叶酸 钙 

亚 油 酸 甲 酯 

亚 氨 基 联 某 10,11- 二 和 氢 - 
5 昌 - 二 莱 并 [6, 由 氮 草 

亚 硒 酸 钠 

亚麻 酸 甲 酯 

亚 硫 酸 氢 钠 

亚 硫 酸 氧 钠 甲 蒙 醒 

亚 磷酸 

西 尼 地 平 

西 号 蔡 丁 

西 洛 他 只 

西 索 米 星 

灰 黄 霉 素 

达 那 只 

托 吡 卡 胺 

托 品 酸 

过 氧化 葵 甲 酰 

曲 尼 司 特 

曲 安 西 龙 

曲 安奈 德 

曲 克 芦 丁 

曲 克 芦 丁 系统 适用 性 对 照 品 

吗啡 

吗 替 麦 考 酚 本 

吗 替 麦 考 酚 酯 杂质 A (4E)- 
6-(4,6- 二 羟基 -7- 甲 基 - 
3- 氧 代 1,3- 二 氢 异 葵 并 
呐 喃 -5- 基 )-4- 甲 基 -4- 已 
烯 酸 -2-( 吗 啉 -4- 基 ) 乙 酯 

吗 替 麦 考 酚 酯 杂质 FE)- 
6-(4- 羟 基 -6- 甲 氧 基 -7- 
甲 基 -3- 氧 代 -1,3- 二 氢 异 
葵 并 呐 喃 -5- 基 )-4- 甲 基 - 
4- 己 烯 酸 

码 赫 麦 考 酚 酝 杂质 HH 7- 羟 
基 -5- 甲 氧 -4- 甲 基 -6-[2- 
[C2RS)-2- 甲 基 -5- 氧 代 
四 和 氨 叶 喃 -2- 基 」 乙 基 j] 异 


莽 并 呐 喃 -1-(3 互 )- 酮 

吗 氯 贝 贸 

肉 豆 莹 酸 甲 酮 

外 贝 葡 胺 

外 贝 葡 胺 杂质 I ( 单 葡 甲 胺 
盐 ) [LLNFLN-[2-( 二 羚 
甲 基 氨 基 ) 乙 基 ]-N“-( 羧 
甲 基 ) 氨 基 乙 基 ] 甘 氢 酸 根 
(4-)] 包 (1-)] 单 葡 甲 铵 ] 

外 贝 葡 胺 杂质 卫 4-[2-[( 二 
羧 甲 基 ) 氨 基 ] 乙 基 ]-2- 氧 
代 -1- 哌 嗪 乙酸 

怨 喷 酸 葡 甲 胺 

伏 立 康 只 

伏 立 康 唑 右 旋 异 构 体 

华 法 林 钠 

伊 曲 康 只 

肌 苷 

肌 酸 

多 西 环 素 

8- 多 西 环 束 

多 索 茶 碱 

多 硫酸 软骨 素 

色 甘 酸 钠 

色 和 氨 酸 

庆 大 霍 素 Cn。 

交 联 聚 维 酮 

齐 多 夫 定 

齐 多 夫 定 杂质 I 3- 氯 -3- 
脱氧 胸 车 

次 黄 味 叭 

米 力 农 

米 力 农 杂 质 工 1,6- 二 氧 -2- 
甲 基 -6- 氧 代 (3,4- 二 吡 
啶 )-5- 甲 酰胺 

米 力 农 杂质 全 1,6- 二 氢 -2- 
甲 基 -6- 氧 代 -(3,4- 二 吡 
啶 )-5- 甲 酸 甲 酯 

米 诺 地 尔 

米 诺 环 素 

那 可 丁 

那 可 汀 

那 格 列 奈 

4- 异 丁 基 乙 酰 茶 

蜡 山梨 醇 

异 丙 托 省 外 

N-[( 顺 -4- 异 丙 基 环 己基) 
痰 基 ]-D- 葵 丙 氨 酸 ( 顺 式 
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异 构 体 ) 

N-[( 反 -4- 异 丙 基 环 已 基 ) 
痰 基 ]-L- 葵 丙 氨 酸 (L- 异 
构 体 ) 

异 丙 醇 

异 卡 波 脐 

异 环 磷 酰 胺 

异 环 磷 酰胺 有 关 物 质 A 

异 环 磷 酰 胺 有 关 物 质 B 

异 帕 米 星 

异 亮 氨 酸 

异 烟 肝 

异 烟 肘 利 福 才 过 肪 

异 维 A 酸 

异 唆 啉 物 [1,2,3,4- 四 氧 -2- 
《4- 磺 酰胺 基 葵 基 )-4,4- 
二 甲 基 -7- 甲 氧 基 -1,3- 二 
酮 异 唑 啉 ] 

红 血 素 系统 适用 性 对 照 品 

麦芽 三 糖 

麦芽 糖 

坎 地 沙 坦 酯 

坎 地 沙 坦 酯 杂质 工 〈 士 )-1- 
[( 环 己 氧 基 ) 痰 基 氧 基 ] 乙 
基 2- 氧 代 3-[[2-(1 开 四 
氮 唑 -5- 基 ) 联 苯 -4- 基 ] 甲 
基 ]-2, 3- 二 氢 -1 正 茶 并 
咪唑 -4- 羧 酸 酯 

坎 利 酮 

花生 酸 甲 酯 

芥 酸 甲 本 

芬 布 芬 

蔷 达 赖 氨 酸 

茶 星 青霉素 

茶 氟 呆 唆 

劳 拉 西洋 

劳 拉 西洋 杂质 工 2- 氮 基 - 
2 ,5- 二 氯 二 葵 甲 酮 

克 林 霉 素 

克 林 霉 素 棕榈 酸 酯 

克 林 霉 素 磷酸 酯 

克拉 维 酸 

克拉 和 霉 素 

克 罗 米 通 

克 堆 只 

苏 氨 酸 

更 萌 洛 填 

两 性 霉 素 也 
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来 气 米 特 

来 氟 米 特 杂质 开 〈2Z)-2- 
氰 基 -3- 凑 基 -N-[4-( 三 
氟 甲 基 ) 葵 基 ]j-2- 丁 烯 
酰胺 

来 毛 米 特 杂质 区 3- 甲 基 - 
N-[4-( 三 气 甲 基 ) 茶 基 ] 
异 喇 唑 -4- 甲 酰胺 

抑 肽 酶 

趴 喃 西林 

味 喃 妥 因 

哄 璃 唑 酮 

叶 塞 米 

吡 拉 西 坦 

吡 罗 昔 康 

吡 哌 酸 

N- (4- 了 吡啶 甲 基 ) 乙 胺 

吡 座 酮 

叫 达 帕 胺 

喇 噪 美 辛 

呵 噪 美 辛 杂 质 工 5- 甲 氧 基 - 
2- 甲 基 -3- 电 吃 乙 酸 

呀 唆 美 辛 杂 质 工 4- 毛茶 
甲酸 

利 巴 韦 林 

利 血 平 

利多 卡 因 

利 培 酮 

利 鲁 唑 

利 福 平 

利 福 昔 明 

利 福 昔 明 杂质 A (2S,20S， 
21S,22R,23R,24R,25S， 
26R,27S)-6,21,23- 三 郑 
基 -27- 甲 氧 基 -2,4, 16， 
20,22,24,26- 七 甲 基 -11- 
亚 甲 基 -1,5,15- 三 氧 代 - 
1,2, 5, 11- 四 氢化 -2,7- 
( 环 氧 十 五 [1,11,13] 三 
烯 醇 亚 胺 ) 呐 叶 [2 ,3”: 
7,8'] 茜 [1 ,2 ;4,5j] 显 
陵 [1,2-a jj 吡啶 -25- 基 - 
醋酸 

利 福音 明 杂 质 B (2S，20S， 
21S, 22R, 23R,24R,25S, 
26R,27S)-5,21,23- 三 羟 
基 -27- 甲 氧 基 -2,，4，16， 
20,22,24,26- 七 甲 基 -11- 


亚 甲 基 -1,6,15- 三 氧 代 - 
1,2, 6, 11- 四 氢化 2,7- 
( 环 氧 十 五 [1,11,13] 三 烯 
醇 亚 腕 ) 呐 喃 [2 ,3 :7 ， 
8 ] 茜 [1 ,2 :4,5] 咪 唑 [1， 
2-c] 吡 啶 -25- 基 -醋酸 

佐 匹 克隆 

佐 米 曲 普 坦 

佐 米 曲 普 坦 (R- 构 型 ) 

谷 氨 酰 胺 

谷 氨 酸 

谷 胱 甘 肽 

邻 位 甲 酚 

邻 莱 二 甲酸 

邻 苯 二 甲酸 二 乙 酯 

邻 葵 二 甲酸 二 甲 酯 

邻 茶 二 甲酸 二 环 已 酯 

肝素 

肝素 分 子 量 对 照 品 

肝 察 分子量 系统 适用 性 对 
照 品 

肝素 标准 品 

肝素 钠 

辛 可 尼 丁 

辛 伐 他 汀 

间 甲 酚 

间 苯 二 酚 

间 氨 基 酚 

间 羟 异 丙 肾上腺 素 

间 羟 胺 异 两 肾上腺 素 

沙 丁 胺 酮 

沙丁胺醇 

沙 利 度 胺 

泛 昔 洛 韦 

泛酸 镍 

泛 影 酸 

没食子 酸 

尿 促 性 素 

阿 仑 腾 酸 钠 

阿 卡 波 糖 

阿 卡 波 糖 杂质 IT O-4,6- 双 去 
氧 -4-[[(1S,4R,5S,6S)- 
4,5,6- 三 羟基 -3-( 羟 基 甲 
基 ) 环 已 烯 -2- 基 jj] 氨基 j]- 
eD- 吡 喃 葡 糖 基 -(1 一 4)- 
O-a-D- 吡 喃 葡 糖 基 - (1 一 
4)-D- 吡 哺 阿 拉 伯 糖 

阿 卡 波 糖 杂 质 了 (1R,4R， 


5S,6R)-4,5, 6- 三 羟基 - 
2- (羟基 甲 基 ) 环 已 烯 -2- 
基 ,4-O-[4, 6- 双 去 氧 -4- 
[EC1S, 4R, 5S, 6S)-4, 5, 
6- 三 羟基 -3-( 凑 基 甲 基 ) 
环 已 烯 -2- 基 ] 氮 基 ]-u-D- 
吡 喃 葡 糖 基 ]-c-D- 吡 喃 葡 
糖苷 

阿 卡 波 糖 杂 质 焉 c-D- 吡 喃 
葡 糖 基 , 4-O-[4, 6- 双 去 
氧 -4-[[(1S,4R,5S,6S)- 
4,5,6- 三 羟基 -3-( 羟 基 甲 
基 ) 环 已 烯 -2- 基 ] 氮 基 ]- 
a-D- 吡 喃 葡 糖 基 ]- a-D- 
吡 喃 葡萄 糖苷 

阿 卡 波 糖 杂 质 W 4-O-[L4， 
6- 双 去 氧 -4-[[(1S, 4R， 
5S,6S)-4,5, 6- 三 羚 基 - 
3-( 羟 基 甲 基 ) 环 已 烯 -2- 
基 ] 氨 基 ]-c-D- 吡 呈 葡 糖 
基 ]-D- 吡 喃 葡 糖 

阿 立 哌 吨 杂 质 工 7-L4-[4- 
(2,3- 二 握 荣 基 )-1- 氧 代 
哌 喷 基 ]j 丁 氧 基 ]-3,4- 二 
氢 唆 诺 酮 

阿 立 哌 唑 杂质 五 7-[4-[4- 
(2,3- 二 毛茶 基 )-1- 哌 嗪 
基 ] 丁 氧 基 j- 哗 诺 酮 

阿司匹林 盐酸 赖 氨 酸 

阿 托 酸 68- 卷 基 -3a- 托 品 酷 

阿 米 卡 星 

阿 米 卡 星 杂 质 A 

阿 那曲 只 

阿 苯 达 只 

阿 昔 洛 韦 

阿兰 莫 司 

阿 昔 莫 司 杂质 I 5- 甲 基 吡 
嗪 -2- 甲 酸 

阿奇霉素 

阿奇霉素 杂质 A 9- 去 氧 - 9a- 
氮 杂 -高 红 霉 素 A 

阿 奇 堆 素 杂质 S 9- 去 氧 -9- 
且 基 - 红 霉 素 A 

阿奇霉素 系统 适用 性 对 照 品 

阿奇霉素 系统 适用 性 试验 对 
照 品 

阿 法 骨 化 醇 

阿 洛 西林 
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阿 洛 西林 钠 
阿 柔 比 星 
阿 莫 西 林 
阿 莫 西 林 克 拉 维 酸 系 统 适 用 
性 试验 对 照 品 

阿 莫 西 林 系 统 适 用 性 试验 对 
照 品 

阿 维 A 

阿 维 A 杂质 I 13- 顺 阿 维 A 

阿 维 A 杂质 了 9- 顺 阿 维 A 

阿 维 A 杂质 夺 13- 乙 基 阿 
维 A 

阿 维 A 杂质 人 11- 顺 阿 维 A 

阿 替 洛 尔 

阿 普 唑 仑 

阿 德 福 韦 

阿 德 福 韦 单 酯 

阿 德 福 韦 酯 

阿 魏 酸 

阿 魏 酸 哌 嗪 

环 已 二 胶 二 硝酸 合 铀 

环 已 胺 

环 已 烷 

环 丙 沙 星 

环 -(L- 丙 氨 酰 -L- 谷 氨 酰 胺 ) 

环 -(L- 丙 氨 酰 -L- 谷 氨 酸 ) 

1- 环 丙 基 -7- 握 -6-[(2- 氨 乙 
基 ) 氨 基 ]-4- 氧 代 -1,4- 二 
毛 -3- 座 啉 甲酸 

环 -( 甘 氨 酰 - 谷 氨 酰胺 ) 

环 成 咽 嗪 

环 吡 酮 胺 

环 拉 酸 钠 

环 孢 素 

环 孢 素 系 统 适 用 性 试验 对 
照 品 

环 扁桃 酯 

环 氧 乙 烷 

环 氧 丙烷 

(一 )-4,5w 环 氧 基 -3,14- 二 
羟基 吗啡 师 -6- 酮 

环 磷 酰 胺 

环 磷 腺 音 

青 蒿 素 

青 项 素 杂质 工 青草 烯 

青 项 焉 本 

青霉素 

青霉素 V 
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青 恰 素 系 统 适用 性 试验 对 
照 品 

青 霉 胶 

7- 表 -10- 去 乙酰 基 柴 杉 醇 

表 和 柔 比 星 

7- 表 紫杉醇 

苯 丁 酸 氮 芥 

苯 扎 贝 特 

芋 扎 氢 铵 

葵 扎 溴 按 

葵 巴 比 妥 

a- 葵 甘氨酸 

葵 丙 氢 酯 

茶 丙 氨 酸 

葵 丙 酸 诺 龙 

1- 葵 甲 酰 -3- 甲 基 -5- 氮 基 吡 
哗 

葵 甲 酸 

苯 甲 酸 乙 酯 

莱 甲 酸 利 扎 曲 普 坦 

茶 甲 酸 肉 二 醇 

莱 甲 醛 

苯妥英 

苯妥英 钠 

苯 唑 西林 

苯胺 

N- 莱 基 -1- (2- 葵 乙 基 ) 哌 啶 - 
4- 胺 

入- 莱 基 味 唱 

苯 基 哌 唆 

苯酚 

茶 省 马 隆 

茶 磺 顺 阿 曲 库 狠 

莱 磺 酸 阿 曲 库 铵 

葵 磺 酸 氨 氛 地 平 

葵 磺 酸 氮 毛 地 平 杂质 工 2- 
[(2- 氨 基 乙 氧 基 ) 甲 基 ]- 
4-(2- 毛 苯 基 )-6- 甲 基 -3， 
5- 了 吡啶 二 羧 酸 -5- 甲 酯 ,3- 
乙 酯 

葵 旷 了 喧 

DL- 和 苹果 酸 

L- 苹 果 酸 

林 可 莅 索 

林 且 

奈 韦 拉平 、 

奈 韦 拉平 杂质 I 4- 甲 基 -5， 
11- 二 和 氯 -6 开 二 吡啶 并 
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和 
养 清 多 
请 ourrao cs 


[3,2-6 : 2 ,3'-e][1,4] 二 
氮 杂 草 -6- 酮 

奈 韦 拉平 杂质 11- 乙 基 - 
4- 甲 基 -5，11- 二 氢 -6 正 
二 吡啶 并 [3,2-5 : 2 ,3 
ej[1,4j 二 氮 杂 草 -6- 酷 

奈 韦 拉平 杂质 下 4- 甲 基 - 
11- 丙 基 -5,11- 二 和 氯 -6 于 
二 吡啶 并 [3,2-8 : 2',3~~ 
ej[1,4] 二 氮 杂 草 -6- 酮 

奋 乃 静 

拉 米 夫 定 

拉 米 夫 定 分 离 度 混合 物 A 
含 拉 米 夫 定 与 拉 米 夫 定 对 
映 体 

拉 米 夫 定 分 离 度 混合 物 B 
含 拉 米 夫 定 与 拉 米 夫 定 杂 
质 工 

拉 米 夫 定 杂质 工 拉 米 夫 
定 酸 

拉 米 夫 定 杂质 了 拉 米 夫 定 
非 对 映 体 ,( 士 )- 反 式 拉 米 
夫 定 

拉 米 夫 定 杂质 正 1-[(2R， 
5S)-2- 羟 甲 基 -(1, 3- 氧 
硫 杂 环 成 烷 -5- 基 )] 喀 啶 - 
2,4(16 ,3 及 )- 酮 

拉 米 夫 定 杂质 混合 对 照 品 
含 胞 喀 了 啶 . 尿 喀 了 啶 .水 杨 
酸 、 拉 米 夫 定 及 拉 米 夫 定 
杂质 工 一 V 

拉 氧 头孢 钠 

非 那 雄 胺 

非 洛 地 平 

非 洛 地 平 杂 质 工 2,6- 二 甲 
基 -4-(2,3- 二 氯 葵 基 )-3， 
5- 吡 啶 二 甲酸 甲 酯 乙 酯 

非 诺 贝 特 

非 诺 贝 特 杂质 4~- 氯 -4- 卷 
基 二 茶 甲 酮 

非 诺 贝 特 杂 质 开 2-[L4-(4- 
氢 苯 甲 酰基 )- 苯 氧 基 ]-2- 
甲 基 丙 酸 

和 NN 坡 丁 基 -3- 氧 代 -4- 氮 杂 - 
5w- 雄 省 烷 -178- 甲 酰胺 

肾上腺 素 

果糖 

贴 吨 酮 


砧 吨 酸 

嘿 啡 因 

罗 红 霉 素 

罗 库 省 贸 杂 质 工 3c, 178- 
(二 羟基 ))-28-( 吗 啉 -1- 
基 )-16-( 吡 咯 烷 -1- 基 )- 
5a- 雄 省 -17- 乙 酸 酯 

罗 库 溴 贸 杂 质 开 3a,178- 
(二 羟基 )-28-( 吗 啉 -1- 
基 )-16-( 吡 咯 烷 -1- 基 )- 
5a- 雄 省 烷 

罗 库 溴 铵 杂质 亚 省 化 1- 烯 
再 基 -1-[ 3a, 178-( 二 凑 
基 )-28-( 吡 咯 烷 基 )-58- 
雄 省 -168- 基 ] 吡 咯 烷 外 - 
3,17- 二 乙酸 酯 

罗 库 溴 铵 杂质 入 省 化 1- 烽 
丙 基 -1-[3a, 178-( 二 卷 
基 )-28-( 吗 啉 -1- 基 )-5a- 
雄 省 -168- 基 ] 吡 咯 烷 多 - 
3,17- 二 乙酸 酯 

罗 库 省 铵 杂质 V 省 化 1- 烯 
丙 基 -1-[38, 178-( 二 羟 
基 )-28-( 吗 啉 -1- 基 )-5c- 
雄 省 -168- 基 ] 吡 咯 烷 外 

罗 通 定 

帕 米 腾 酸 二 钠 

依 西 美 坦 

依 西 美 坦 杂质 I 雄 笠 -4- 
烯 -3,17- 二 酮 

依 达 拉 奉 

依 达 拉 奉 杂质 I 3,3- 二 甲 
基 -1, 1~ 二 荣 基 -1H,1 
HH-4,4“~ 联 吡 唑 -5,5“ 二 栈 

依 达 拉 奉 杂质 工 4,4- 双 - 
(3- 甲 基 -1- 苯 基 -5- 吡 只 
啉 酮 ) 

依托 号 酯 

依托 度 酸 杂 质 工 〈 土 )8- 乙 
基 -1- 甲 基 -1,3,4,9- 四 氢 
吡 喃 并 [3, 4-2] 呀 唆 -1- 
乙酸 

依托 度 酸 杂质 〈 土 )1- 乙 
基 -8- 甲 基 -1,3,4,9- 四 和 氢 
吡 喃 并 [3, 4-] 吗 唆 -1- 
乙酸 

依 那 普 利 双 酮 

依 那 普 利 拉 
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依 诺 沙 星 

依 替 米 星 

依 替 腾 酸 二 钠 

依 普 黄 一 

金刚 烷 

乳 果糖 

乳酸 环 丙 沙 星 

乳酸 依 沙 咱 喧 

乳糖 

庚 酸 烽 诺 本 

单 乙醇 胺 

单 季 锐 盐 杂 质 对 照 品 ( 茶 磺 
顺 阿 曲 库 铂 用 ) 

单 硝酸 异 山梨 酯 

2- 单 硝酸 异 山梨 酯 

燃 诺 孕 酮 

烽 诺 酮 

烽 雌 醇 

烽 肉 醚 

法 罗 培 南 

法 罗 培 南 杂质 工 法 罗 培 南 
S 异 构 体 

法 莫 替 丁 

法 莫 替 丁 杂 质 I [N“-[3- 
[[[2-( 二 氨基 亚 甲 基 ) 氨 
基 ]-4- 暗 哗 基 ] 甲 基 ] 硫 
基 ] 丙 酰基 ] 硫 酰胺 

法 莫 替 丁 杂 质 工 3-[[[2- 
[( 二 氨基 亚 甲 基 ) 氮 基 ]- 
4- 只 唑 基 ] 甲 基 j] 硫 基 j] 丙 
酰胺 

油 酸 甲 酯 

泊 洛 沙 姆 

洋 托 拉 唑 钠 

泌 尼 松 龙 

组 氮 酸 

降 钙 素 C 

草 乌 甲 素 

草酸 

菌 拉 西 坦 

茶 茶 海 明 

茶 碱 

荧光 母 素 

荧光 素 钠 

药 根 碱 

媚 枸 梅 酸 他 莫 茜 芬 

枸 析 酸 托 瑞 米 芬 

枸 析 酸 托 瑞 米 芬 异 构 体 混合 
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物 ( 约 含 枸 梅 酸 托 瑞 米 芬 
E.Z 异 构 体 各 50%%) 

枸 构 酸 芬 太 尼 

构 覆 酸 喷 托 维 林 

构 攀 酸 匀 

构 槐 酸 气 米 芬 

枸 橡 酸 舒 芬 太 尼 

硅 尼 了 丁 

哌 库 省 狠 

哌 拉 西 林 

哌 唑 杂质 I 7- 气 -4- 卷 基 哗 
啉 

哌 嗪 

哈 西 奈 德 

味 达 唑 仑 

味 达 唑 仑 杂质 1,3- 二 和 氢 - 
7- 气 -5-(2- 气 茶 基 )-2H- 
1,4- 葵 并 二 氮 杂 草 2- 酮 
号 只 

气 马 西 尼 

氟 比 洛 芬 

气 比 洛 芬 杂质 2-(4- 联 茶 
基 ) 丙 酸 

气 化 钠 

( 士 ) 9- 氟 -3- 甲 基 -7- 氧 代 - 
10- (1- 哌 喷 基 )-2,3- 二 氢 - 
7 下 吡啶 并 [1,2,3-de]-1， 
4- 葵 并 咀 唑 -6- 羧 酸 

气 他 胺 

气 他 胺 杂质 I 2- 硝 基 -5- 氨 
基 三 所 甲苯 

氟 尿 喀 喧 

气 罗 沙 星 

氟 哌 利多 

气 哌 啶 醇 

氛 胞 喀 喧 

氟 康 只 

气 康 唑 杂质 I 1,3- 二 (1 正 
1,2,4- 三 氮 唑 -1- 基 ) 蔡 
气 唑 啉 酸 

氟 毛 西林 

5- 氢 -2-(2- 二 乙 氨 基 乙 氮 
基 )-2- 氟 二 苯 甲 酮 盐酸 盐 

氢化 可 的 松 

氢化 可 的 松 政 珀 酸 钠 
氢 毛 唆 嗪 

氢 溴 酸 力 克拉 敏 

氢 澳 酸 山 黄 荐 碱 


氢 溴 酸 右 美沙 芬 

氨 省 酸 东 其 营 碱 

氢 溴 酸 加 兰 他 人 敏 

氢 溴 酸 西 本 普兰 

氢 溴 酸 后 马 托 品 

氢 醒 

秋水 仙 碱 

重组 人 生长 激素 

重组 人 胰岛 素 

重 酒石酸 去 甲 肾上腺 素 

顺 式 -盐酸 曲 马 多 

顺 式 - 氨 甲 环 酸 

顺 钠 

胆石 酸 

胆固醇 

胆 酸 

胆 影 酸 

5“- 胞 苷 酸 

胞 喀 喧 

胞 磷 胆 碱 钠 

亮 氨 酸 

度 米 芬 

美 他 环 素 

美沙 拉 嗪 (5- 氮 基 水 杨 酸 ) 
美 罗 培 南 

美 洛 西林 

美 洛 西 林 钠 

美 洛 昔 康 

美 雄 诺 龙 

前 列 地 尔 

前 列 腺 素 Al 

前 列 腺 素 Bi 

洛 伐 他 汀 

洛 美沙 星 

洛 莫 司 汀 

洋 地 黄 毒 车 

癸 氢 奋 乃 静 

柔 红 霉 素 

绕 促 性 素 

盐酸 乙 胺 丁 醇 

盐酸 乙 胶 丁 醇 杂 质 I 〈 十 )2- 
氨基 丁 醇 

盐酸 乙 腕 丁 醇 杂 质 开 (2R， 
2'S)-2,2( 乙 二 基 二 亚 氨 
基 )- 双 -1- 丁 醇 ( 内 消 旋 - 
乙 胺 丁 醇 ) 

盐酸 乙 胺 丁 醇 杂质 于 (2R， 
2'R)-2,2'( 乙 二 基 亚 氮 


基 )- 双 -1- 丁 醇 [CR, 民 )- 
乙 胺 丁 醇 ) 

盐酸 乙 腕 丁 醇 系统 适用 性 对 
照 品 

盐酸 二 甲 弗 林 
盐酸 二 氧 埃 托 啡 
盐酸 丁 丙 诺 啡 

盐酸 丁 卡 因 

盐酸 丁 螺 环 酮 

盐酸 三 羟 某 基 某 丝 及 

盐酸 小 暑 碱 

盐酸 川 营 嗪 

盐酸 川 营 嗪 杂质 工 邻 苯 二 
甲酸 二 甲 酯 

盐酸 马 普 替 林 

盐酸 文 拉 法 辛 

盐酸 去 甲 两 米 啼 N, 全 甲 基 - 
10,11- 二 氧 -5 末 二 苯 并 [6， 
及 氮 杂 草 -5- 丙 胺 盐酸 盐 

盐酸 去 氯 产 唆 
盐酸 艾 司 洛 尔 

盐酸 艾 司 洛 尔 杂 质 工 4-[2- 
羟基 -3-( 蜡 两 氨基 ) 丙 氧 
基 ] 葵 基 两 酸 

盐酸 可 乐 定 

盐酸 丙 卡 特 罗 

盐酸 丙 米 嗪 

盐酸 丙 帕 他 莫 

盐酸 左旋 唑 

盐酸 布 比 卡 因 

盐酸 布 替 蔡 芬 

盐酸 平阳 老 素 
盐酸 卡 替 洛 尔 

盐酸 甲 氧 明 

盐酸 甲 基 安 非 他 明 

盐酸 甲 氯 芬 酯 

盐酸 四 环 素 

盐酸 半 胱 氨 酸 

盐酸 头孢 他 美 本 

盐酸 头孢 吡 肝 

盐酸 尼 卡 地 平 

盐酸 尼 卡 地 平 杂 质 I 2,6- 二 
甲 基 -4- (3- 硝 基 葵 基 ) -3， 
5- 吡 啶 二 甲酸 -2-( 玉 革 
基 - 六 甲 基 ) 乙 酯 甲 酯 

盐酸 司 来 吉 兰 

盐酸 丝 脐 

盐酸 吉 西 他 滨 
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盐酸 吉 西 他 滨 a- 异 构 体 

盐酸 地 匹 福 林 “ 

盐酸 地 尔 硫 草 

盐酸 地 芬 尼 多 

盐酸 地 芬 诺 酯 

盐酸 西 替 利 嗪 

盐酸 曲 马 多 

盐酸 曲 马 多 杂质 I (1RS,， 
2SR)-2-[(N, N- 二 甲 基 
氨基 ) 亚 甲 基 ]-1-(3- 甲 
氧 基 茶 基 ) 环 已 醇 及 其 对 
映 体 

盐酸 曲 美 他 嗪 

盐酸 吗啡 

盐酸 托 烷 司 琼 

盐酸 托 烷 司 琼 杂 质 工 叫 唆 - 
3- 甲 酸 

盐酸 托 烷 司 琼 杂 质 [[ 吐 噪 - 
3- 甲 醛 

盐酸 托 烷 司 琼 杂质 正 a- 托 
品 醇 

盐酸 托 烷 司 琼 杂 质 佬 pB- 异 
构 体 

盐酸 伐 萌 洛 韦 

盐酸 伪麻黄碱 

盐酸 伊 托 必 利 

盐酸 多 巴 胺 

盐酸 多 巴 酚 丁 胺 

盐酸 多 沙 普 仑 

盐酸 多 奈 哌 齐 

盐酸 多 和 柔 比 星 

盐酸 多 塞 平 

盐酸 齐 拉 西 柄 

盐酸 米 托 蕊 本 

盐酸 米 多 君 

盐酸 米 多 君 杂 质 1-(2,5- 
二 甲 氧 基 苯 基 )-2- 氨 基 
乙醇 

盐酸 安 他 唑 啉 

盐酸 安 非 他 酮 杂质 I 3- 毛 
茶 丙 酮 

盐酸 安 非 他 酮 杂质 了 1-(3- 
毛茶 基 )-1- 羟 基 -2- 丙 羡 

盐酸 异 丙 肾上腺 素 

盐酸 异 丙 嗪 

盐酸 芬 氟 拉 明 

盐酸 某 丝 肝 

盐酸 克 仑 特 罗 


。349 。 
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盐酸 吡 格 列 酮 杂质 I 5-{4- 
[2-(5- 乙 基 -2- 吡 啶 基 ) 乙 
氧 基 ] 葵 基 亚 甲 基 }-2,4- 
麻 唑 二 酮 

盐酸 利多 卡 因 

盐酸 妥 拉 唑 林 

盐酸 阿 比 多 尔 

盐酸 阿 米 洛 利 

盐酸 阿 米兰 林 

盐酸 阿 呈 肉 哄 

盐酸 阿 莫 地 唆 

盐酸 阿 普 林 定 

盐酸 阿 糖 胞 苷 

盐酸 纳 美 芬 杂质 I 17-( 环 
丙 基 甲 基 )-4,5a- 环 氧 -3， 
14- 二 羟基 吗啡 哺 -6- 酮 盐 
酸 盐 

盐酸 纳 美 芬 杂质 贡 2,2- 双 
纳 美 芬 

盐酸 纳 洛 酮 

盐酸 纳 洛 酮 杂质 II (一 )-4， 
5a- 环 氧 基 -3,14- 二 羟基 
吗啡 喃 -6- 酮 

盐酸 纳 洛 酮 杂质 了 2,2- 双 
纳 洛 酷 

盐酸 表 柔 比 星 

盐酸 蔡 乙 双 上 服 

盐酸 蔡 海 拉 明 

盐酸 茶 海 索 

盐酸 奈 福 洋 

盐酸 非 那 吡 院 

盐酸 昂 丹 司 琼 

盐酸 罗 哌 卡 因 

盐酸 罗 格 列 酮 杂质 工 5-[4- 
[2-( 甲 基 -2- 吡 啶 氨基 ) 
乙 氧 基 ] 苯 基 亚 甲 基 ]-2， 
4- 唑 唑 烷 二 酮 

盐酸 罗 通 定 

盐酸 帕 罗 西 汀 

盐酸 帕 罗 西 汀 杂质 工 去 氟 
帕 罗 西河 

盐酸 帕 罗 西 汀 杂质 NN- 甲 
基 帕 罗 西 汀 

盐酸 依 米 丁 

盐酸 舍 曲 林 杂 质 T (1R， 
4S)-4-(3,4- 二 气 芋 基 )- 
1,2,3,4- 四 氧 -N- 甲 基 -1- 
蔡 胶 盐酸 盐 


。35S0 ， 


亲 再 2 关 


盐酸 会 曲 林 杂质 [I (1R， 
4R)-4-(3,4- 二 氯 苯 基 )- 
1,2,3,4- 四 氢 -N- 甲 基 -1- 
蔡 胺 盐酸 盐 

盐酸 舍 曲 林 杂 质 焉 〈1S， 
4R)-4-(3,4- 二 氯 苯 基 )- 
1,2,3,4- 四 和 氢 -N- 甲 基 -1- 
蔡 胺 盐酸 盐 

盐酸 金刚 乙 胺 

盐酸 金 霉 素 

盐酸 法 舒 地 尔 

盐酸 屈 嗪 

盐酸 组 氮 酸 

盐酸 哌 唑 嗪 

盐酸 哌 替 啶 

盐酸 氟 西 汀 杂质 亚 N- 甲 基 - 
3- 葵 基 丙 胺 

盐酸 氟 西 洒 杂 质 W N- 甲 基 - 
3- 茶 基 -3-(3- 三 氟 甲 基 莱 
氧 基 ) 丙 胺 

盐酸 气 西 洋 

盐酸 氟 西 洋 杂 质 工 7- 毛 -5- 
(2- 毛 葵 基 )-1, 3- 二 氧 - 
2 克 1,4- 葵 并 二 所 杂音 
2- 酮 

盐酸 氟 西 洋 杂 质 工 5- 握 -2- 
(2- 二 乙 氨基 乙 氨基 )-2“- 
气 二 茶 甲 酮 盐酸 盐 

盐酸 气 奋 乃 静 

盐酸 气 桂 利 嗪 

盐酸 美 西 律 

盐酸 美沙 酮 

盐酸 洛 非 西 定 

盐酸 洛 哌 丁 胺 

盐酸 班 布 特 罗 

盐酸 格拉 司 琼 

盐酸 索 他 洛 尔 

盐酸 特 比 蔡 芬 

盐酸 特 拉 哗 嗪 

盐酸 特 拉 唑 嗪 杂质 工 1-(4- 
氨基 -6,7- 二 甲 氧 基 -2- 座 
唑 啉 基 ) 哌 嗪 二 盐酸 盐 

盐酸 特 拉 唑 嗪 杂质 I 2- 氟 - 
4- 毛 基 -6,7- 二 甲 氧 基 座 
肉 啉 

盐酸 特 拉 唑 嗪 杂质 和 三 1-(4- 
羟基 -6,7- 二 甲 氧 基 -2- 哗 
唑 啉 基 ))-4-[( 四 和 毛 叶 吓 


基 ) 碳 酰基 ]- 哌 嗪 

盐酸 特 拉 唑 野 杂 质 W 1,4- 
二 (4- 氮 基 -6, 7- 二 甲 氧 
基 -2- 唑 唑 啉 基 ) 哌 嗪 二 盐 
酸 盐 

盐酸 特 拉 唑 趴 杂质 V 1- 
[( 四 和 氨 呈 师 基 ) 碳 酰基 J] 
哌 嗪 

盐酸 倍 他 司 汀 

盐酸 胺 碳 酮 

盐酸 胺 碳 酮 杂质 2- 氯 -N， 
N- 二 乙 基 乙 胺 

盐酸 胺 碳 酮 杂质 荆 〈(2- 丁 基 
莱 并 叶 哺 -3- 基 )(4- 卷 基 - 
3,5- 二 碘 葵 基 )- 甲 酮 

盐酸 黄酮 哌 酯 

盐酸 蔡 甲 唑 啉 

盐酸 蔡 替 芬 

盐酸 酚 茶 明 

盐酸 麻黄 碱 

盐酸 羟 考 酮 

盐酸 羟 嗪 

盐酸 维 拉 帕 米 

盐酸 替 扎 尼 定 

盐酸 硫 必 利 

盐酸 硫 利 达 嗪 

盐酸 哗 那 普 利 

盐酸 唑 那 普 利 杂 质 I [3S- 
[2CR"*  ),3a,11a6]]-1,3， 
4， 6, 11, 11la- 六 氢 -3- 甲 
基 -1, 4- 二 氧 代 o-(2- 葵 
乙 基 ) -2 正 吡 哄 并 [1,2- 
0] 异 唑 啉 -2- 乙 酸 乙 酯 

盐酸 氮 卓 斯 汀 

盐酸 所 两 那 林 

盐酸 氧 米 帕 明 

盐酸 氯胺酮 

盐酸 奥 昔 布 宁 

盐酸 普罗 帕 酮 

盐酸 普 蔡 洛 尔 

盐酸 普 鲁 卡 因 

盐酸 瑞 芬 太 尼 杂质 工 4-( 甲 
氧 甲 酰基 )-4-(NN- 莱 基 丙 
酰 氨基 )-1- 哌 喧 

盐酸 赖 氨 酸 

盐酸 雷 尼 赫本 

盐酸 雷 尼 替 丁 杂质 工 NE2- 
[LL5-[( 二 甲 基 氨 基 ) 甲 
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基 ] 呐 喃 -2- 基 ] 甲 基 ] 硫 
基 ] 乙 基 ]-2- 硝 基 乙 酰胺 

盐酸 省 已 新 

盐酸 溴 己 新 杂 三 入 甲 基 -六 
环 已 基 -2- 氨 基 -3- 毛 -5- 
溴 葵 甲 胺 

盐酸 省 已 新 杂质 [ 和 N- 甲 基 -NN- 
环 已 基 -2- 氮 基 -5- 气 -3- 
省 茶 甲 胺 

盐酸 器 可 碱 

盐酸 精 氨 酸 

盐酸 赛 庚 啶 杂质 1- 甲 基 - 
4-(5 于 二 莱 并 [a,d]j 环 庚 
三 烯 -5- 羟 基 ) 哌 喧 

盐酸 赛 洛 唑 啉 

盐酸 吵 毛 匹 定 

莪术 醇 

格 列 本 脲 杂质 I 4-[2-(5- 
氯 -2- 甲 氧 基 苯 甲 酰胺 )- 
乙 基 j- 茶 磺 酰 胺 

格 列 本 腺 杂质 I 4-[2-(5- 
毛 -2- 甲 氧 基 苯 甲 酰胺 )- 
乙 基 ]- 葵 磺 酰 胺 基 - 甲 酸 
乙 酯 

格 列 齐 特 

格 列 齐 特 杂质 I 1-(3- 氮 杂 
双环 [3. 3. 0] 辛 基 )-3- 邻 
甲 茶 磺 酰 脲 

格 列 吡 唆 

格 列 吡 嗪 杂质 I 4-[2-(5- 
甲 基 吡 嗪 -2- 甲 酰 氨基 ) 乙 
基 ] 葵 磺 酰 胺 

格 列 苯 脲 

格 列 美 腺 

格 列 美 腺 杂质 工 N-[[4- 
[2-(3- 乙 基 -4- 甲 基 -2- 氧 
代 -3- 吡 咯 啉 -1- 甲 酰 氮 
基 ) 乙 基 ] 苯 基 ] 磺 酰基 ]j 氢 
基 甲 酸 乙 酯 

格 列 美 腺 杂质 I 4-[52-[3- 
乙 基 -4- 甲 基 -2- 氧 代 -3- 
吡咯 啉 -1- 甲 酰 氨基 ] 乙 
基 ] 苯 基 ] 磺 酰基 ] 氮 基 甲 
酸 甲 酯 

格 列 美 服 杂 质 焉 4-52-(3- 
乙 基 -4- 甲 基 -2- 氧 代 -3- 
吡咯 啉 -1- 甲 本 氨基) 乙 
基 j] 茶 磺 酰 胺 
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格 列 美 腺 杂质 W 1-[[3-[2- 
(3- 乙 基 -4- 甲 基 -2- 氧 代 - 
3- 吡 咯 啉 -1- 甲 酰 氨 基 ) 乙 
基 ] 葵 基 ] 磺 酰基 ]-3-( 反 
式 -4- 甲 基 环 已 基 ) 脲 

格 列 美 脲 杂质 V 1-[[4-[2- 
(3- 乙 基 -4- 甲 基 -2- 氧 代 - 
3- 吡 咯 啉 -1- 甲 酰 氨基 ) 乙 
基 j] 茶 基 j] 磺 酰基 j]-3-( 顺 
式 -4- 甲 基 环 已 基 ) 脲 

格 列 只 酮 

格 几 溴 匀 

核 黄 素 

恩 曲 他 滨 

恩 曲 他 滨 杂 质 工 
喀 喧 

恩 曲 他 滨 杂 质 了 I 恩 曲 他 滨 
氧化 杂质 

思 曲 他 滨 杂 质 亚 ” 拉 米 夫 定 

恩 曲 他 滨 杂 质 (2R,5S)-5- 
气 -1-[2- 羟 甲 基 -1, 3- 氧 
硫 杂 环 戊 烷 -5- 基 ] 尿 哮 啶 

恩 曲 他 滨 杂 质 V 5- (2R,5S)- 
5-[L5- 气 -4- 氨 基 -2- 氧 代 
喀 啶 -1(2 互 )- 基 ]-1, 3- 氧 
硫 杂 环 上 成 烷 -2- 羧 酸 薄 荷 
醇 酯 

恩 曲 他 滨 异 构 体 检查 系统 适 
用 性 试验 混合 对 照 品 

恩 气 烷 

入 -氧化 利 福 平 

氧化 型 谷 胱 甘 肽 

氧气 沙 星 

氧气 沙 星 杂质 A。 (3RS)-9， 
10- 二 气 -3- 甲 基 -7- 氧 代 - 
2,3- 二 和 氧 -7H- 吡 啶 并 [1， 
2,3-de]-1,4- 苯 并 咯 哄 -6- 
羧 酸 

氧气 沙 星 杂质 EE (3RS)-9- 
气 -3- 甲 基 -7- 氧 代 -10- 
(1- 哌 嗪 基 )-2,3- 二 和 氢 - 
7 瑟 - 吡 啶 并 [1,2,3-de]-1， 
4- 葵 并 哑 暴 - 6- 羧 酸 

12- 氧 硬 脂 酸 甲 酯 

氨 力 农 

氨 甲 环 酸 

氨 曲 南 

氨 某 西林 


5- 气 胞 
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氮 荣 西林 系统 适用 性 试验 对 
照 品 

氮 葵 硕 

氨 葵 碘 胺 

氨 苯 蝶 啶 

2- 氮 基 -2 ,5- 二 所 二 葵 甲 本 

氨基 丁 三 醇 

4- 氨 基 丁 酸 

(十 )a- 氨 其 丁 醇 

氨基 三 乙酸 

6- 氮 基 已 酸 

氨基 已 酸 

5- 氨 基 水 杨 酸 

5- 氨 基 -N，N- 双 -(2, 3- 二 
凑 丙 基 )-2,4,6- 三 碘 -1， 
3- 苯 二 甲 酰胺 

7- 氮 基 去 乙酰 气 基 头孢 烷 酸 

4- 氨 基 -6-1,3- 葵 基 二 硫 酰 胺 

2- 氮 基 -5- 硝 基 二 茶 酮 

2- 氮 基 -5- 氯 二 葵 酮 

2- 氮 基 -2- 氧 -5- 硝 基 二 茶 酮 

2- 氮 基 -2“ 氧 -5- 硝 基 二 茶 本 

氮 鲁 米 特 

特 非 拉 定 

信 他 米松 

售 他 环 糊 精 

胰岛 素 

胰岛 素 单 体 - 二 聚 体 

胰 蛋 白 酶 

胰 激 肽 原 酶 

胱 氨 酸 

胸 营 

胸腺 五 肽 

胸腺 法 新 

胸腺 法 新 杂质 I [D-Ser j- 
胸腺 法 新 

胸腺 喀 喧 

高 三 尖 杉 酯 碱 

烟 醚 胺 

烟 酸 占 蔡 诺 

酒石酸 长 春 瑞 滨 

酒石酸 双 氢 可 待 因 

酒石酸 布 托 啡 诺 

酒石酸 布 托 啡 诺 ( 右 旋 异 构 
体 ) ” (十)-17- 环 丁 基 甲 
基 -3,14- 二 羟基 码 啡 喃 D- 
(一 )- 酒 石 酸 盐 

酒石酸 罗 格 列 酮 片 杂 质 I 5- 


[4-[[2-[N- 甲 基 -N-[2- 吡 
啶 基 ] 氨 基 ] 乙 氧 基 ] 葵 基 ] 
亚 甲 基 ]-2,4- 喀 唑 烷 二 酮 

酒石酸 美 托 洛 尔 

酒石酸 唑 吡 坦 

消 旋 山 项 基 碱 杂质 工 阿 托 
酸 68- 羟 基 -3a- 托 品 酯 

消 旋 卡 多 曲 

消 旋 盐酸 司 来 吉 兰 

消 旋 瑞 格 列 奈 

诺 氟 沙 星 

培 唆 普 利 叔 丁 胺 

培 噪 普 利 叔 丁 胺 杂质 工 
(2S,3aS,74aS) 八 氨 -1HH- 
呈 唆 -2- 羧 酸 

培 噪 普 利 叔 丁 胺 杂质 夺 培 
唆 普 利 拉 

培 噪 普 利 权 本 胺 杂质 玉 
(2S, 3aS,7aS)-1-[(S)- 
N-LCS)-1- 甲 基 乙 氧 痰 栈 
基 丁 基 ] 丙 氨 酰 ] 八 氨 -2- 
中 | 噪 凌 酸 

培 噪 普 利 叔 丁 胺 和 ( 士 )-1 
差 向 - 培 噪 普 利 ( 杂 质 工 ) 
的 混合 对 照 品 (杂质 开 含 
量 不 低 于 0. 1%) 

培 气 沙 星 

黄体 酮 

蔡 丁 美 坪 

蔡 哌 地 尔 

2- 蔡 酚 

oa- 蔡 酚 

蔡 普 生 

蔡 普 生 钠 

蔡 磺 酸 右 两 氧 芬 

蔡 磺 酸 右 丙 氧 芬 乙酰 物 

蔡 磺 酸 右 丙 氧 芬 氨基 醇 盐 酸 
盐 

葛 巴 新 

栈 丁 安 

酚 磺 乙 胺 

辅酶 Qio 

甜菊 素 

有 铺 氨 酸 

2 ,3- 脱 水 肌 苷 

脱 苏 胺 醇 8 奥 曲 肽 

NN- 脱 烷 基 气 西洋 

脲 
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羟 甲 香 豆 素 

5- 羟 甲 基 糠 醋 

羟 葵 乙 酯 

羟 茶 丁 酯 

羟 葵 丙 酯 

羟 茶 甲 酯 

4-(4- 羟 茶 基 )-2- 丁 酮 

羟 茶 磺 酸 钙 

羟 葵 磺 酸 钙 杂 质 I 氢 醒 

2- 羟 基 -1,2- 二 葵 基 乙 酮 

1-(4- 羟 基 -3- 甲 基 茶 基 )-2- 
(上 板 丁 氨基 ) 乙 醇 

3- 羟 基 -1- 某 基 吗 只 

4- 羟 基 间 茶 二 甲酸 

4- 羟 基 茶 甲 酸 

12- 羟 基 硬 脂 酸 甲 酯 

9- 羟 基 洗 丙胺 太 林 

牧牛 儿 酮 

烯 化 合 物 1-(4,4- 二 葵 基 - 
3- 丁 烯 基 ) 哌 喧 

烯 化 合 物 ( 盐 酸 地 芬 尼 多 ) 

混合 物 ( 卡 马 西平 与 10,11- 
二 氧 卡 马 西平 的 混合 物 ) 

维 A 酸 

维生素 A 

维生素 B。 

维生素 B。 

维生素 Bs 

维生素 C 

维生素 C 钠 

维生素 DD 

维生素 DD， 

维生素 下 

维生素 Ki 

维 库 省 铵 

正己 红 考 素 

政 珀 酸 舒 马 普 坦 

蔡 加 气 

替 米 沙 坦 

替 米 沙 坦 杂 质 ] 4- 溴 甲 
基 - 联 葵 -2- 甲 酸 甲 酯 

替 考 拉 宁 

替 莫 只 胺 

替 莫 唑 胺 杂质 工 4- 氨 基 -5- 
氨基 甲 酰 基 咪 了 只 一 水 合 物 

替 硝 只 

联 苯 内 标 溶液 

联 葵 双 酯 
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联 茜 茶 唑 

联 葵 茶 醇 

2-(4- 联 苯 基 ) 丙 酸 ( 氟 比 洛 
芬 用 ) 

葛根 素 

葡萄 糖 

葡萄 糖 酸 钙 

葡萄 糖 酸 钠 

蒂 巴 因 

格 丙 酯 

棕榈 油 酸 甲 酯 

棕榈 酸 甲 酯 

硬 脂 酸 甲 酯 

硬 脂 酸 聚 烃 氧 (40) 酯 

硝 西洋 

硝 苯 地 平 

硝 葵 地 平 杂 质 I 2,6- 二 甲 基 - 
4- (2- 硝 基 葵 基 )-3,5- 吡 喧 
二 甲酸 二 甲 酯 

硝 葵 地 平 杂质 2,6- 二 甲 基 - 
4-(2- 亚 硝 基 苯 基 )-3,5- 吡 
啶 二 甲酸 二 甲 酯 
5- 硝 基 -N,N- 双 -(2,3- 二 羟 
丙 基 )-1,3- 苯 二 甲 酰胺 
5- 硝 基 糠 醛 二 乙酸 酯 . 

硝 普 钠 

硝酸 毛 果 芸香 碱 

硝酸 甘油 

硝酸 异 山 梨 酯 

硝酸 咪 康 只 

硝酸 益 康 唑 

硫 乌 嘿 哈 

硫 唑 呆 险 

硫 脲 

硫 喷 妥 

硫酸 长 春 地 辛 
硫酸 长 春 新 碱 

硫酸 皮肤 素 

硫酸 吗啡 

硫酸 沙丁胺醇 

硫酸 阿托品 

硫酸 节 地 那 韦 

硫酸 软骨 素 

硫酸 软骨 素 钠 

硫酸 腊 

硫酸 氢 氧 吡 格雷 
硫酸 特 布 他 林 

硫酸 特 布 他 林 杂 质 I 3,5- 二 送 
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基 -or 叔 丁 氨基 茉 乙 酮 

硫酸 普 拉 举 酮 

紫杉醇 

A 晶 型 为 10%% 的 甲 茱 味 唑 

唆 那 普 利 环 合 物 

(22)-2- 握 基 -3- 羟 基 -N-[4- 
(三 氟 甲 基 ) 苯 基 ] 丁 -2- 烯 - 
酰胺 

1-(3- 氮 杂 双 环 [3. 3. 0] 辛 
基 )-3- 邻 甲苯 磺 酰 脲 

3-(2- 氯 乙 基 )-2-[(2- 毛 两 
基 ) 氮 基 ] 四 和 氢 -2 开 1, 3， 
2- 咀 磷 -2- 氧 化 物 

3-(2 毛 乙 酰基)-2-[(2- 氧 
乙 基 ) 氨 基 ] 四 氢 -2 下 1， 
3，,2- 喇 磷 -2- 氧 化 物 

2- 氯 -N ,全 二 乙 基 乙 胺 

氧 贝 丁 酯 

氯 化 钠 

氢化 胆 碱 

氯 化 钾 

毛 化 琥珀 胆 碱 

4-[2-(5- 毛 -2- 甲 氧 基 葵 甲 
酰胺 )- 乙 基 ]- 苯 磺 酰 腕 

4-[2-(5- 毛 -2- 甲 气 基 菏 甲 
酰胺 )- 乙 基 ]- 葵 磺 酰 氢 
基 - 甲 酸 乙 酯 

5- 握 -1- 甲 基 -4- 硝 基 咪 唆 

氧 吡 格雷 杂质 I 〈 十 )2-[S (2- 
毛茶 基 )]-2-(4,5, 6,7- 四 
氢 嗓 吟 并 [3,2-c] 吡 啶 -5- 
基 ) 乙 基 盐 酸 盐 

氯 吡 格雷 杂质 由 〈 士 )2-[(2- 
毛茶 基 )]-2-(4,5,6,7- 四 
氢 呆 吟 并 [2,3-c] 吡 啶 -6- 
基 ) 乙 酸 甲 酯 盐酸 盐 

握 吡 格雷 杂质 上 《一 )-R-2- 
[(2- 氯 葵 基 )]-2-(4,5,6， 
7- 四 氢 曙 吟 并 [3, 2-c] 吡 
啶 -5- 基 ) 乙 酸 甲 酯 硫酸 盐 

入 (4- 毛 茶 甲 酰基 ) 酷 胺 

氯 法 齐 明 

7- 毛 -5- (2- 氟 茶 基 )-1,3- 二 
氨 -2 厅 1,4- 葵 并 二 氮 杂 - 
2- 酮 

握 唑 西林 

毛 诺 昔 康 2- 氨基 吡 喧 

氯 硝 西洋 


2- 氯 -4- 硝 基 苯 胶 

氯 氮 平 

氧 氮 草 杂 质 I 2- 氨 基 -5- 氧 
二 蔡 酮 

氯 氮 草 杂 质 I 7- 氯 -5- 芋 基 - 
1,3- 二 和 氧 -1,4- 葵 并 二 氮 
草 2- 酮 -4- 氧 化 物 

氯 普 呆 吨 

毛 碘 羟 唑 

氯 碘 羟 唑 系统 适用 性 试验 对 
照 品 

氯 雷 他 定 

氯 霉 素 

毛 霉 素 二 醇 物 

氯 唆 页 

毛 噬 嗪 

握 腾 酸 二 钠 

鹅 去 氧 胆 酸 

L- 焦 谷 氨 酰 -L- 丙 氨 酸 

L- 焦 谷 氨 酸 

焦 谷 氨 酸 

奥 扎 格雷 

奥 扎 格雷 钠 

奥 卡 西平 

奥 曲 肽 

奥 沙 西洋 

奥 沙 西洋 杂质 (3RS)-7- 
氯 -2- 氧 代 -5- 葵 基 -2, 3- 
双 和 毛 -1-H-1,4- 茶 并 二 氮 
杂 草 3- 乙酸 酯 

奥 沙 西洋 杂质 6- 毛 -4- 共 
基 唆 唑 啉 -2- 甲 醛 

奥 沙 利 铂 

奥 沙 利 铀 左旋 异 构 体 

奥 沙 利 铀 杂质 工 环 乙 二 胺 
二 水 合 铂 

奥 沙 利 铂 杂 质 厂 ” 环 乙 二 胺 
二 水 合 铂 二 聚 物 

奥 沙 利 铂 杂 质 焉 ” 双 羟 基 奥 
沙 利 铀 

奥 沙 普 秦 

奥 美 拉 唑 

奥 美 拉 只 钠 

奥 美 拉 唑 镁 

奥 美 拉 唑 磺 酰 化 物 

奥 硝 唑 

奥 氮 平 杂 质 工 2- 甲 基 - 
10 开 噬 吟 并 [2,3-2][1， 
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5] 葵 二 氢 杂 草 -4[5 匡 ]- 酮 

舒 巴 坦 

舒 巴 坦 匹 醚 

舒 他 西林 

舒 必 利 

舒 林 酸 

普 伐 他 汀 四 甲 基 丁 胺 

普 伐 他 汀 钠 杂 质 I 
伐 他 汀 

普 伐 他 汀 钠 杂 质 卫 ” 普 伐 他 
汀 3a- 羟 基 异 构 体 

普 伐 他 汀 钠 杂 质 夺 ” 普 伐 他 
汀 内 酯 

富 马 酸 

富 马 酸 比 索 洛 尔 

富 马 酸 唆 硫 平 

富 马 酸 氯 马 斯 汀 

富 马 酸 酮 蔡 芬 

富 马 酸 福 莫 特 罗 

富 马 酸 福 莫 特 罗 系 统 适用 性 
对 照 品 

2- 殖 基 依 托 咪 酯 

6- 琉 基 哇 叭 

瑞 格 列 奈 

蒿 甲 醚 

oa- 芍 甲 醚 (3R, 5aS, 6R,8aS， 
9R,10R, 12R, 12aR)-10- 甲 
氧 基 -3,6,9- 三 甲 基 十 氢 - 
3,12- 桥 氧 -12 于 吡 哺 并 [4， 
3-7j-1,2- 共 并 二 塞 平 

草 甲 醚 杂质 工 (3cS, 4R， 
6aS,7R,8S, 10R, 10aR)- 
8- 甲 氧 基 -4,7- 二 甲 基 八 
所 -2H- 号 喃 并 [3,2-ij[L2] 
茶 并 吡 喃 -10- 醇 醋酸 酯 

蒿 甲酸 杂质 I 2-L4- 甲 基 - 
2- 氧 代 -3-(3- 氧 代 丁 基 ) 
环 已 基 丙 醚 

赖 诺 普 利 

酮 洛 芬 

酮 康 唑 

酷 氨 酸 

酪 蛋白 

碘 化 钠 

碘化钾 

碳 他 拉 酸 

碘 佛 醇 

碘 佛 醇 杂 质 I N,N- 双 (2,3- 


6- 表 普 
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二 羟基 丙 基 )-5- 氮 基 -2,4， 
6- 三 碘 -1,3- 莱 二 甲 酰 胺 
碘 佛 醇 杂 质 T N,N- 双 (2,3- 
二 羟基 两 基 )-5-[2-(2- 羟 
基 乙 氨基 )-2- 氧 代 乙 氧 
基 ]-2,4,6- 三 碘 -1,3- 葵 二 

甲 酰胺 

碳 美 普尔 

碘 美 普尔 杂质 I N,N 二 - 
(2,3- 二 卷 基 丙 基 )-3,4- 二 
氨 -5,7- 二 碳 -4- 甲 基 -3- 凑 
基 -2 夺 1,4- 共 并 呢 嗪 -6,8- 
二 酰胺 

碘 美 普尔 杂质 下 N,N 二- 
(2,3- 二 羟基 两 基 )-2,4,6- 
三 碘 -5-[2- 甲 氨基 -2- 普 基 
乙 氧 基 ]-1,3- 苯 二 酰胺 

碘 美 普尔 杂质 下 N,N- 二 - 
(2,3- 二 卷 基 丙 基 )-2,4,6- 
三 碘 -5- 甲 氨基 -1,3- 苯 二 
酰胺 

碘 海 醇 

碘 海 醇 杂 质 I 

碘 海 醇 杂 质 工 

碘 海 醇 杂 质 亚 

碳 塞 罗 宁 

雷 贝 拉 哄 钠 

雷 米 普 利 

雷 米 普 利 杂 质 工 雷 米 普 利 
甲 酯 [(2S, 3aS, 6cS)-1- 
[(2S)-2-[L(2S)-1- 甲 氧 
基 -1- 氧 代 -4- 葵 基 丁 烷 - 
2- 基 ] 氮 基 ] 丙 酰基 ]-3， 
3a,4,5,6,6e 六 氢 -2 瑟 - 环 
成 烷 并 [5] 吡 咯 -2- 甲 酸 ] 

雷 米 普 利 杂 质 五 雷 米 普 利 
异 丙 酶 [(2S, 3aS, 6aS)- 
1-[(2S)-2-[[(2S)-1- 异 
丙 氧 基 -1- 氧 代 -4- 苯 基本 
烷 -2- 基 ] 氮 基 ] 丙 酰基 ]- 
3,3a,4,5,6,6a 六 氢 -2 正 
环 戊 烷 并 [5] 吡咯 -2- 甲 
酸 ] 

雷 米 普 利 杂 质 丘 环 已 基 雷 


问 再 2 关 


米 普 利 [(2S, 3cS,6aS)- 
1-[(2S)-2-[[(2S)-1- 乙 
氧 基 -1- 氧 代 -4- 环 已 基 丁 
烷 -2- 基 ] 氨 基 ] 丙 酰基 ]- 
3,3a,4,5,6,6w 六 和 氢 -2 互 - 
环 成 烷 并 [65j 了 吡咯 -2- 甲 
酸 ] 

雷 米 普 利 杂 质 休 雷 米 普 利 
二 酮 哌 哄 [(2S)-2-[(3S， 
5aS, 8aS, 9aS)-3- 甲 基 - 
1,4- 二 氧 代 十 氢 2 正 环 
` 戌 烷 并 [4,5] 吡 略 并 [1,2- 
aj] 吡 野 -2- 基 ]-4- 葵 基 丁 
酸 乙 酯 ] 

雷 米 普 利 杂 质 V 雷 米 普 利 
拉 [(2S，3cS，6aS )-1- 
[(2S)-2-[[(2S)-4- 苯 基 
丁 酸 2- 基 ] 氨基 ] 丙 酰 
基 ]-3, 3a, 4, 5, 6, 6 六 
氮 -2 环 - 环 戊 烷 并 [56] 吡咯 - 
2- 甲 酸 ] 

雷 米 普 利 杂 质 VW 雷 米 普 利 
二 酮 哌 嗪 酸 [(25)-2- 
(3S,5aS,8aS,9aS)-3- 甲 
基 -1,4- 二 氧 代 十 氢 -2 开 
环 成 烷 并 [4,5] 吡 咯 并 [1， 
2-a] 吡 嗪 -2- 基 ]-4- 葵 基 
丁 酸 ] 

愈 创 甘油 醚 

腺 苷 钴 胺 

新 霉 胺 

羧 甲 司 坦 

省 丙胺 太 林 

溴 吡 斯 的 明 

溶 肉瘤 素 

溶血 磷脂 酰 乙醇 胺 

溶血 磷脂 酰 胆 碱 

塞 曲 司 特 

塞 克 确 唑 

聚 甲 基 丙烯 酸 铵 酯 (了 工 ) 

聚 甲 基 丙 烯 酸 按 酯 (I) 

能 糖 

碳酸 锂 


瞧 二 醇 

甸 降 钙 素 

精 氨 酸 

能 去 氧 胆 酸 

缩水 甘油 

缩 宫 素 

樟脑 

醋 氯 芬 酸 

醋酸 去 氧 皮质 酮 
醋酸 去 氨 加 压 素 

醋酸 去 氨 加 压 素 杂 质 了 莹 
基 丙 酰 -L- 酷 氨 酰 -L- 茶 丙 
氨 酰 -L- 谷 氨 酰 -L- 天 冬 酰 
氮 酰 -L- 半 胱 氮 酰 -L- 肥 氨 
酰 -D- 精 氨 酰 -L- 甘 氨 酰 胺 
醋酸 盐 (1-~>6- 二 硫 环 ) 

醋酸 可 的 松 

醋酸 丙 氨 瑞 林 
醋酸 甲 地 孕 酮 
醋酸 甲 蔡 和气 醒 
醋酸 甲 羟 孕 酮 
醋酸 地 塞 米松 
醋酸 曲 安奈 德 
醋酸 曲 普 瑞 林 
醋酸 曲 普 瑞 林 杂质 I 曲 普 
瑞 林 游离 酸 

醋酸 纤维 素 

醋酸 小 尼 松 

醋酸 泌 尼 松 龙 

醋酸 钠 

醋酸 气 轻 松 
醋酸 氟 氢 可 的 松 

栈 酸 氢化 可 的 松 
醋酸 氰 已 定 

醋酸 氯 地 孕 酮 

醋酸 赖 氨 酸 

醒 式 利 福 平 

编 沙 坦 

纺 沙 坦 对 映 异 构 体 

纺 氮 酸 

蒜 磷 脂 

菏 荷 脑 

薄荷 醇 
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橙 皮 霸 

磺胺 

磺胺 二 甲 喀 喧 

磺胺 甲 哑 喉 

磺胺 吡啶 

磺胺 咀 唑 

磺胺 喀 啶 

磷脂 酰 乙 醇 胺 

磷脂 酰 肌 醇 

磷脂 酰 胆 碱 

磷酸 

磷酸 二 氢 钾 

磷酸 川 营 哄 

磷酸 可 待 因 

磷酸 肌 酸 钠 

磷酸 伯 氨 哗 杂 质 I( 座 西 特 ) 
8-[(4- 氮 基 成 基 ) 氮 基 ]-6- 
甲 氧 基 唑 啉 

磷酸 荃 两 哌 林 

磷酸 组 胺 

磷酸 哌 座 

磷酸 哌 座 杂 质 [ 7- 氧 -4-(1- 哌 
嗪 基 ) 呈 啉 

磷酸 哌 唑 杂质 [ 7- 氯 -4- 羟 基 
座 啉 

磷酸 哌 唑 杂质 焉 1,4- 二 (7- 
握 座 啉 -4- 基 ) 哌 嗪 

磷酸 咯 蔡 喧 

磷酸 氟 座 

磷酸 奥 司 他 韦 

磷酸 奥 司 他 韦 杂 质 I (3R， 
4R,5S)-4- 乙 酰 氨基 -5- 氮 
基 -3-(1- 乙 基 丙 氧 基 )-1- 
环 已 烯 -1- 羧 酸 申 酯 磷酸 盐 

磷酸 奥 司 他 韦 杂 质 I 3- 羟 
基 -4- 乙 酰 氨 基 苯 甲酸 
乙 酯 

磷酸 奥 司 他 韦 杂 质 正 
(3R, 4R, 5S)-4- 乙 酰 氨 
基 -5- 氨 基 -3-(1- 乙 基 两 
氧 基 )-1- 环 已 烯 -1- 羧 酸 

螺 内 了 酯 

麻 香 草 酚 
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试验 指导 原则 


稳定 性 试验 的 目的 是 考察 原料 药物 或 制剂 在 温度 、 湿 
度 、 光 线 的 影响 下 随时 间 变 化 的 规律 ， 为 药品 的 生产 、 包 
装 、 迪 存 、 运 输 条 件 提供 科学 依据 ， 同 时 通过 试验 建立 药品 
的 有 效 期 。 

稳定 性 试验 的 基本 要 求 是 : (1) 稳 定性 试验 包括 影响 因 
素 试验 、 加 速 试验 与 长 期 试验 。 影响 因素 试验 用 1 批 原 料 药 
物 或 1 批 制 剂 进行 。 加 速 试验 与 长 期 试验 要 求 用 3 批 供 试 品 
进行 。(2) 原 料 药物 供 试 品 应 是 一 定 规模 生产 的 。 供 试 品 量 
相当 于 制剂 稳定 性 试验 所 要 求 的 批量 ， 原 料 药物 合成 工艺 路 
线 、 方 法 、 步 骤 应 与 大 生产 一 致 。 药 物 制 剂 供 试 品 应 是 放大 
试验 的 产品 ， 其 处 方 与 工艺 应 与 大 生产 一 致 。 药 物 制剂 如 片 
剂 、 胶 讲 剂 ， 每 批 放大 试验 的 规模 ， 片 剂 至 少 应 为 10 000 
片 ， 胶 囊 剂 至 少 应 为 10 000 粒 。 大 体积 包装 的 制剂 如 静脉 输 
液 等 ， 每 批 放 大 规模 的 数量 至 少 应 为 各 项 试验 所 需 总 量 的 
10 倍 。 特 殊 品种 、 特 殊 剂 型 所 需 数量 ， 根 据 情况 另 定 。 
(3) 供 试 品 的 质量 标准 应 与 临床 前 研究 及 临床 试验 和 规模 生 
产 所 使 用 的 供 试 品质 量 标 准 一 致 。(4) 加 速 试验 与 长 期 试验 
所 用 供 试 品 的 包装 应 与 上 市 产品 一 致 。(5) 研 究 药物 稳定 性 ， 
要 采用 专属 性 强 、 准 确 、 精 密 、 灵 人 敏 的 药物 分 析 方 法 与 有 关 
物质 ( 含 降解 产物 及 其 他 变化 所 生成 的 产物 ) 的 检查 方法 ， 并 
对 方法 进行 验证 ， 以 保证 药物 稳定 性 试验 结果 的 可 靠 性 。 在 
稳定 性 试验 中 ， 应 重视 降解 产物 的 检查 。(6) 由 于 放大 试验 
比 规模 生产 的 数量 要 小 ， 故 申报 者 应 承诺 在 获得 批准 后 ， 从 
放大 试验 转 和 人 规模 生产 时 ， 对 最 初 通过 生产 验证 的 3 批 规模 
生产 的 产品 仍 需 进行 加 速 试验 与 长 期 稳定 性 试验 。 

本 指导 原则 分 两 部 分 ， 第 一 部 分 为 原料 药物 ， 第 二 部 分 
为 药物 制剂 。 

一 、 原 料 药 物 

原料 药物 要 进行 以 下 试验 。 

一) 影响 因 素 试验 

此 项 试验 是 在 比 加 速 试验 更 激烈 的 条 件 下 进行 。 其 目的 
是 探讨 药物 的 固有 稳定 性 、 了 解 影响 其 稳定 性 的 因素 及 可 能 
的 降解 途径 与 降解 产物 ， 为 制剂 生产 工艺 、 包 装 、 贮 存 条 件 
和 建立 降解 产物 分 析 方 法 提供 科学 依据 。 供 试 品 可 以 用 1 批 
原料 药物 进行 ， 将 供 试 品 置 适宜 的 开口 容器 中 (如 称 量 瓶 或 
培养 四 )， 摊 成 和 5mm 厚 的 薄 层 ， 朴 松原 料 药物 摊 成 乏 
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亲 部 2 关 
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指导 原则 


10mm 厚 的 薄 层 ， 进 行 以 下 试验 。 当 试验 结果 发 现 降解 产物 
有 明显 的 变化 ， 应 考虑 其 潜在 的 危害 性 ， 必 要 时 应 对 降解 产 
物 进行 定性 或 定量 分 析 。 

(1) 高 温 试验 ” 供 试 品 开口 置 适宜 的 洁净 容器 中 ，60'C 
温度 下 放置 10 天 ， 于 第 5 天 和 第 10 天 取样 ， 按 稳定 性 重点 
考察 项 目 进行 检测 。 若 供 试 品 含量 低 于 规定 限度 则 在 40C 
条 件 下 同 法 进行 试验 。 若 60 忆 无 明显 变化 ， 不 再 进行 40'C 
试验 。 

(2) 高 湿 试 验 ” 供 试 品 开 口 置 恒 湿 密闭 容 嚣 中， 在 25C 
分 别 于 相对 湿度 90%% 士 5% 条 件 下 放置 10 天 ， 于 第 5 天 和 
第 10 天 取样 ， 按 稳定 性 重点 考察 项 目 要 求 检测 ， 同 时 准确 
称 量 试验 前 后 供 试 品 的 重量 ， 以 考察 供 试 品 的 吸湿 潮解 性 
能 。 若 吸湿 增 重 5% 以 上 ， 则 在 相对 湿度 75%% 士 5%% 条 件 下 ， 
同 法 进行 试验 ;车 吸湿 增 重 5% 以 下 ， 其 他 考察 项 目 符 合 要 
求 ， 则 不 再 进行 此 项 试验 。 恒 湿 条 件 可 在 密闭 容器 如 干燥 器 
下 部 放置 饱和 盐 溶液 ， 根 据 不 同 相对 湿度 的 要 求 ， 可 以 选择 
NaCl 饱和 溶液 (相对 湿度 75% 土 1%，15. 5~60'C)，KNO; 
饱和 溶液 (相对 湿度 92. 5%，25'C)，。 

(3) 强 光照 射 试验 ” 供 试 品 开口 放 在 装 有 日 光 灯 的 光照 
箱 或 其 他 适宜 的 光照 装置 内 ， 于 照度 为 45001x 士 5001x 的 条 
件 下 放置 10 天 ， 于 第 5 天 和 第 10 天 取样 ， 按 稳定 性 重点 考 
察 项 目 进行 检测 ， 特 别 要 注意 供 试 品 的 外 观 变化 。 

关于 光照 装置 ， 建 议 采 用 定型 设备 “可 调 光 照 箱 ”， 也 
可 用 光 柚 ， 在 箱 中 安装 日 光 灯 数 支 使 达到 规定 照度 。 箱 中 供 
试 品 台 高 度 可 以 调节 ， 箱 上 方 安装 抽风 机 以 排除 可 能 产生 的 
热量 ， 箱 上 配 有 照度 计 ， 可 随时 监测 箱 内 照度 ， 光 照 箱 应 不 
受 自 然 光 的 于 扰 ， 并 保持 照度 恒定 ， 同 时 防止 尘埃 进入 光照 
箱 内 。 

此 外 ， 根 据 药物 的 性 质 必 要 时 可 设计 试验 ， 探 讨 pH 值 
与 氧 及 其 他 条 件 对 药物 稳定 性 的 影响 ， 并 研究 分 解 产 物 的 分 
析 方 法 。 创 新 药物 应 对 分 解 产 物 的 性 质 进行 必要 的 分 析 。 

(二 ) 加 速 试验 

此 项 试验 是 在 加 速 条 件 下 进行 。 其 目的 是 通过 加 速 药物 
的 化 学 或 物理 变化 ， 探 讨 药物 的 稳定 性 ， 为 制剂 设计 、 包 
装 、 运 输 、 贮 存 提供 必要 的 资料 。 供 试 品 要 求 3 批 ， 按 市 售 
包装 ， 在 温度 40 仿 土 2C 、 相 对 湿度 75%% 士 5 名 的 条 件 下 放 
置 6 个 月 。 所 用 设备 应 能 控制 温度 土 2'C、 相 对 湿度 土 5%， 
并 能 对 真实 温度 与 湿度 进行 监测 。 在 试验 期 间 第 1 个 月 、2 
个 月 、3 个 月 、6 个 月 末 分 别 取样 一 次 ， 按 稳定 性 重点 考察 
项 目 检测 。 在 上 述 条 件 下 ， 如 6 个 月 内 供 试 品 经 检测 不 符合 
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制订 的 质量 标准 ， 则 应 在 中 间 条 件 下 即 在 温度 30C 土 2C、 
相对 湿度 65% 土 5% 的 情况 下 (可 用 NazCrO, 饱和 溶液 ， 
30C ， 相 对 湿度 64.8%) 进 行 加 速 试验 ， 时 间 仍 为 6 个 月 。 
加 速 试验 ， 建 议 采 用 隔 水 式 电热 便 温 培养 箱 (20 一 60C)。 箱 
内 放置 具有 一 定 相 对 湿度 饱和 盐 溶液 的 干燥 器 ， 设 备 应 能 控 
制 所 需 温度 ， 且 设备 内 各 部 分 温度 应 该 均匀 ， 并 适合 长 期 使 
用 。 也 可 采用 恒 湿 恒 温 箱 或 其 他 适宜 设备 。 

对 温度 特别 敏感 的 药物 ， 预 计 只 能 在 冰箱 中 (4 一 8'C ) 保 
存 ， 此 种 药物 的 加 速 试验 ， 可 在 温度 25'C 土 2C 、 相 对 湿度 
60% 圭 10 多 的 条 件 下 进行 ， 时 间 为 6 个 月 。 

(三 ) 长 期 试验 

长 期 试验 是 在 接近 药物 的 实际 贮存 条 件 下 进行 ， 其 目的 
是 为 制定 药物 的 有 效 期 提供 依据 。 供 试 品 3 批 ， 市 售 包装 ， 
在 温度 25C 士 2 ， 相 对 湿度 60% 士 10% 的 条 件 下 放置 12 
个 月 ， 或 在 温度 30'C 土 2C、 相 对 湿度 65% 士 5% 的 条 件 下 
放置 12 个 月 ， 这 是 从 我 国 南方 与 北方 气候 的 差异 考虑 的 ， 
至 于 上 述 两 种 条 件 选 择 哪 一 种 由 研究 者 确定 。 每 3 个 月 取样 
一 次 ， 分 别 于 0 个 月 、3 个 月 、6 个 月 、9 个 月 、12 个 月 取 
样 按 稳定 性 重点 考察 项 目 进 行 检 测 。12 个 月 以 后 ， 仍 需 继 
续 考 察 ， 分 别 于 18 个 月 、24 个 月 、36 个 月 ， 取 样 进行 检 
测 。 将 结果 与 0 个 月 比较 ， 以 确定 药物 的 有 效 期 。 由 于 实验 
数据 的 分 散 性 ， 一 般 应 按 95% 可 信 限 进行 统计 分 析 ， 得 出 
合理 的 有 效 期 。 如 3 批 统计 分 析 结 果 差 别 较 小 ， 则 取 其 平均 
值 为 有 效 期 ， 若 差别 较 大 则 取 其 最 短 的 为 有 效 期 。 如 果 数 据 
表明 ， 测 定 结果 变化 很 小 ， 说 明 药 物 是 很 稳定 的 ， 则 不 作 统 
计 分 析 。 

对 温度 特别 敏感 的 药物 ， 长 期 试验 可 在 温度 6'C 土 2C 
的 条 件 下 放置 12 个 月 ， 按 上 述 时 间 要 求 进行 检测 ，12 个 月 
以 后 ， 仍 需 按 规定 继续 考察 ， 制 订 在 低温 贮存 条 件 下 的 有 
效 期 。 

长 期 试验 采用 的 温度 为 25C 士 2C 、 相 对 湿度 为 60% 土 
10%， 或 温度 30C 士 2C 、 相 对 湿度 65% 土 53%， 是 根据 国 
际 气候 带 制定 的 。 国 际 气候 带 见 下 表 。 


表 国际 气候 带 


Q@ 记录 温度 ，; 

@ MKT 为 平均 动力 学 温度 。 

温带 主要 有 英国 、 北 欧 、 加 拿 大 、 俄 罗斯 ; 亚热带 有 美 
国 、 日 本 、 西 欧 ( 葡 萄 牙 一 希腊 ); 干 热带 有 伊朗 、 伊 拉克 、 
苏丹 ; 湿热 带 有 巴西 、 加 纳 、 印 度 尼 西亚 、 尼 加 拉 瓜 、 菲 律 
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宾 。 中 国 总 体 来 说 属 亚热带 ， 部 分 地 区 属 湿 热带 ， 故 长 期 试 
验 采 用 温度 为 25C 士 2C 、 相 对 湿度 为 60% 土 I0%， 或 温度 
30'C 土 2'C 、 相 对 湿度 65% 士 5%， 与 美 、 日 、 欧 国际 协调 
委员 会 (ICH) 采 用 条 件 基 本 是 一 致 的 。 

原料 药物 进行 加 速 试验 与 长 期 试验 所 用 包装 应 采用 模拟 
小 桶 ,但 所 用 材料 与 封装 条 件 应 与 大 桶 一 致 。 

二 、 药 物 制 剂 

药物 制剂 稳定 性 研究 ， 首 先 应 查阅 原料 药物 稳定 性 有 关 
资料 ， 特 别 了 解 温 度 、 湿 度 、 光 线 对 原料 药物 稳定 性 的 影 
响 ， 并 在 处 方 筛选 与 工艺 设计 过 程 中 ,根据 主 药 与 辅料 性 
质 ， 参 考 原料 药物 的 试验 方法 ， 进 行 影响 因素 试验 、 加 速 试 
验 与 长 期 试验 。 

(一 ) 影 响 因素 试验 

药物 制剂 进行 此 项 试验 的 目的 是 考察 制剂 处 方 的 合理 性 
与 生产 工艺 及 包装 条 件 。 供 试 品 用 1 批 进行 ， 将 供 试 品 如 片 
剂 、 胶 囊 剂 、 注 射 剂 ( 注 射 用 无 菌 粉 末 如 为 西林 瓶装 ， 不 能 
打开 瓶 盖 ， 以 保持 严 封 的 完整 性 )， 除 去 外 包装 ， 置 适宜 的 
开口 容器 中 ， 进 行 高 温 试验 、 高 湿度 试验 与 强 光照 射 试验 ， 
试验 条 件 、 方 法 、 到 样 时 间 与 原料 药 相 同 ， 重 点 考察 项 目 见 
附 表 。 

(二 ) 加 速 试验 

此 项 试验 是 在 加 速 条 件 下 进行 ， 其 目的 是 通过 加 速 药物 
制剂 的 化 学 或 物理 变化 ， 探 讨 药物 制剂 的 稳定 性 ， 为 处 方 设 
计 、 工 艺 改 进 、 质 量 研究 、 包 装 改进 、 运 输 、 贮 存 提供 必要 
的 资料 。 供 试 品 要 求 3 批 ， 按 市 售 包装 ， 在 温度 40Y 士 
2C 、 相 对 湿度 75% 土 5% 的 条 件 下 放置 6 个 月 。 所 用 设备 
应 能 控制 温度 士 2C 、 相 对 湿度 土 5% ， 并 能 对 真实 温度 与 湿 
度 进行 监测 。 在 试验 期 间 第 1 个 月 、2 个 月 、3 个 月 、6 个 
月 末 分 别 取 样 一 次 ， 按 稳定 性 重点 考察 项 目 检测 。 在 上 述 条 
件 下 ， 如 6 个 月 内 供 试 品 经 检测 不 符合 制订 的 质量 标准 ， 则 
应 在 中 间 条 件 下 即 在 温度 30C 土 2C、 相 对 湿度 65% 土 5% 
的 情况 下 进行 加 速 试验 ， 时 间 仍 为 6 个 月 。 洲 液 剂 、 混 悬 
剂 、 乳 剂 、 注 射 液 等 含有 水 性 介质 的 制剂 可 不 要 求 相对 湿 
度 。 试 验 所 用 设备 与 原料 药物 相同 。 

对 温度 特别 敏感 的 药物 制剂 ， 预 计 只 能 在 冰箱 (4 一 8'C) 
内 保存 使 用 ， 此 类 药物 制剂 的 加 速 试验 ， 可 在 温度 25'C 土 
2'C 、 相 对 湿度 60% 土 10% 的 条 件 下 进行 ， 时 间 为 6 个 月 。 

乳剂 、 混 悬 剂 、 软 膏剂 、 乳 膏剂 、 糊 剂 、 凝 胶 剂 、 眼 高 
剂 、 栓 剂 、 气 雾 剂 、 泡 腾 片 及 泡 腾 颗粒 宜 直接 采用 温度 
30'C 土 2C、 相 对 湿度 65% 填 5% 的 条 件 进 行 试验 ， 其 他 要 
求 与 上 述 相 同 。 

对 于 包装 在 半 透 性 容器 中 的 药物 制剂 ， 例 如 低 密度 聚 乙 
烯 制备 的 输液 袋 、 塑 料 安 颜 、 眼 用 制剂 容器 等 ， 则 应 在 温度 
40C 士 2C 、 相 对 湿度 25% 士 5% 的 条 件 ( 可 用 CH:COOK 。 
1.5H:O 饱和 溶液 ) 进 行 试验 。 

(三 ) 长 期 试验 

长 期 试验 是 在 接近 药品 的 实际 贮存 条 件 下 进行 ， 其 目的 
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是 为 制订 药品 的 有 效 期 提供 依据 。 供 试 品 3 批 ， 市 售 包装 ， 
在 温度 25'C 土 2?C、 相 对 湿度 60% 士 10% 的 条 件 下 放置 12 
个 月 ， 或 在 温度 30'C 土 2C、 相 对 湿度 65% 士 5% 的 条 件 下 
放置 12 个 月 ， 这 是 从 我 国 南方 与 北方 气候 的 差异 考虑 的 ， 
至 于 上 述 两 种 条 件 选择 哪 一 种 由 研究 者 确定 。 每 3 个 月 取样 
一 次 ， 分 别 于 0 个 月 、3 个 月 、6 个 月 、9 个 月 、12 个 月 取 
样 ， 按 稳定 性 重点 考察 项 目 进 行 检测 。12 个 月 以 后 ， 仍 需 
继续 考察 ， 分 别 于 18 个 月 、24 个 月 、36 个 月 取样 进行 检 
测 。 将 结果 与 0 个 月 比较 以 确定 药品 的 有 效 期 。 由 于 实测 数 
据 的 分 散 性 ， 一 般 应 按 95% 可 信 限 进行 统计 分 析 ， 得 出 合 
理 的 有 效 期 。 如 3 批 统计 分 析 结 果 差 别 较 小 ， 则 取 其 平均 值 
为 有 效 期 限 。 若 差别 较 大 ， 则 取 其 最 短 的 为 有 效 期 。 数 据 表 
明 很 稳定 的 药品 ， 不 作 统 计 分 析 。 
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对 温度 特别 敏感 的 药品 ， 长 期 试验 可 在 温度 6C 土 2 的 
条 件 下 放置 12 个 月 ， 按 上 述 时 间 要 求 进行 检测 ，12 个 月 以 
后 ， 仍 需 按 规定 继续 考察 ， 制 订 在 低温 贮存 条 件 下 的 有 效 期 。 

对 于 包装 在 半 透 性 容器 中 的 药物 制剂 ， 则 应 在 温度 
25'C 土 2'C 、 相 对 湿度 40% 士 5%， 或 30C 士 2C 、 相 对 湿度 
35% 土 5% 的 条 件 进行 试验 ， 至 于 上 述 两 种 条 件 选择 哪 一 种 
由 研究 者 确定 。 

此 外 ， 有 些 药物 制剂 还 应 考察 临 用 时 配制 和 使 用 过 程 中 
的 稳定 性 。 

稳定 性 重点 考察 项 目 

原料 药物 及 主要 剂型 的 重点 考察 项 目 见 附 表 ， 表 中 未 列 
入 的 考察 项 目 及 剂型 ， 可 根据 剂型 及 品种 的 特点 制订 。 


附 表 原料 药物 及 制剂 稳定 性 重点 考察 项 目 参考 表 


稳定 性 重点 考察 项 目 


性 状 、 熔 点 、 含 量 、 有 关 物 质 、 吸 湿性 以 及 根据 


原料 药 
品种 性 质 选 定 的 考察 项 目 
片 剂 人 性状 、 含 量 、 有 关 物 质 、 贿 解 时 限 或 溶出 度 或 释 
放 度 
胶 桔 齐 性 状 、 含 量 、 有 关 物 质 、 般 解 时 限 或 溶出 度 或 释 
放 度 、 水 分 ， 软 胶囊 要 检查 内 容 物 有 无 沉淀 
注射 剂 性 状 、 含 量 、pH 值 、 可 见 异 物 、 不 溶性 微粒 、 有 
关 物 质 ， 应 考察 无 菌 
栓剂 性 状 、 含 量 、 融 变 时 限 、 有 关 物 质 
软膏 剂 性 状 、 均 匀 性 、 人 含量、 粒度、 有 关 物 质 
乳 音 剂 性 状 、 均 匀 人 性、 含量、 粒度、 有 关 物 质 、 分 层 现象 
糊 剂 性 状 、 均 匀 性 、 含 量 、 粒 度 、 有 关 物 质 
性 状 、 均 匀 性 、 含 量 、 有 关 物 质 、 粒 度 ， 乳 胶 剂 
凝 胶 剂 
应 检查 分 层 现象 
如 为 溶液 ， 应 考察 性 状 、 可 见 异物 、 含 量 、pH 值 、 
限 用 制剂 有 关 物 质 ; 如 为 混 悬 液 ， 还 应 考察 粒度 、 再 分 散 性 ; 
洗 眼 剂 还 应 考察 无 菌 ， 眼 丸剂 应 考察 粒度 与 无 菌 
丸剂 性 状 、 含 量 、 有 关 物 质 、 洲 散 时 限 
糖浆 剂 性 状 、 含 量 、 澄 消 度 、 相 对 密度 、 有 关 物 质 、pH 值 
口服 溶液 剂 性 状 、 含 量 、 澄 清 度 、 有 关 物 质 


稳定 性 重点 考察 项 目 
口服 乳剂 性 状 、 含 量 、 分 层 现象 、 有 关 物 质 
口服 混 悬 剂 | ” 性状、 含量 、 沉 降 体积 比 、 有 关 物 质 、 再 分 散 性 
散剂 性 状 、 含 量 、 粒 度 、 有 关 物 质 、 外 观 均 匀 度 
递送 剂量 均一 性 、 微 粒子 剂量 、 有 关 物 质 、 每 瓶 总 
撤 次 、 喷 出 总 量 、 喷 射 速率 
吸入 制剂 递送 剂量 均一 性 、 微 细 粒 子 剂量 
i 每 瓶 总 吸 次 、 每 喷 喷 量 、 每 喷 主 药 含量 、 递 送 迷 率 
和 递送 总 量 、 微 细 粒 子 剂量 
性 状 、 含 量 、 粒 度 、 有 关 物 质 、 溶 化 性 或 溶出 度 或 
颗粒 齐 
释放 度 
贴 剂 〈 透 
性 状 、 含 量 、 有 关 物 质 、 释 放 度 、 黏 附 力 
皮 贴 剂 ) 
冲洗 剂 、 洗 | 性状、 含量 、 有 关 物 质 、 分 层 现象 〈 乳 状 型 )、 分 
剂 、 灌 肠 剂 “| 散 性 〈 混 悬 型 ) ， 冲 洗 剂 应 考察 无 菌 
把 剂 、 涂 性 状 、 含 量 、 有 关 物 质 、 分 层 现 象 〈 乳 状 型 ) 、 分 
剂 、 涂 膜 剂 “| 散 性 〈 混 悬 型 ) ， 涂 膜 剂 还 应 考察 成 膜 性 
性 状 、 含 量 、 有 关 物 质 ， 耳 用 散剂 、 喷 雾 剂 与 半 固 
耳 用 制剂 
体制 剂 分 别 按 相关 剂型 要 求 检 查 
二 性 状 、pH 值 、 含 量 、 有 关 物 质 ， 各 用 散剂 、 喷 雾 
剂 与 半 固 体制 剂 分 别 按 相关 剂型 要 求 检查 


注 : 有 关 物 质 〈 含 降解 产物 及 其 他 变化 所 生成 的 产物 ) 应 说 明 其 生成 产物 的 数目 及 量 的 变化 ， 如 有 可 能 应 说 明 有 关 物 质 中 何者 为 原料 中 


的 中 间 体 ， 何 者 为 降解 产物 ， 稳 定性 试验 重点 考察 降解 产物 。 
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生物 利用 度 是 指 活性 物质 从 药物 制剂 中 释放 并 被 吸收 
后 ， 在 作用 部 位 可 利用 的 速度 和 程度 ， 通 常用 血浆 浓度 -时 
间 曲 线 来 评估 。 口 服 固体 制剂 的 生物 利用 度数 据 提供 了 该 制 
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剂 与 溶液 、 混 悬 剂 或 静脉 剂型 的 生物 利用 度 比 较 ， 以 及 吸收 
进入 系统 循环 的 相对 分 数 的 估计 。 此 外 ， 生 物 利 用 度 试验 提 
供 关于 分 布 和 消除 、 食 物 对 药物 吸收 的 影响 、 剂 量 比例 关 
系 、 活 性 物质 以 及 某 些 情 况 下 非 活性 物质 药 动 学 的 线性 等 其 
他 有 用 的 药 动 学 信息 。 

如 果 含 有 相同 活性 物质 的 两 种 药品 药剂 学 等 效 或 药剂 学 
可 蔡 代 ， 并 且 它 们 在 相同 摩尔 剂量 下 给 药 后 ， 生 物 利 用 度 
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(速度 和 程度 ) 落 在 预定 的 可 接受 限度 内 ， 则 被 认为 生物 等 
效 。 设 置 这 些 限 度 以 保证 不 同 制剂 中 药物 的 体内 行为 相当 ， 
即 两 种 制剂 具有 相似 的 安全 性 和 有 效 性 。 

在 生物 等 效 性 试验 中 ， 一 般 通 过 比较 受 试 药品 和 参 比 药 
品 的 相对 生物 利用 度 ， 根 据 选 定 的 药 动 学 参数 和 预 设 的 接受 
限 ， 对 两 者 的 生物 等 效 性 做 出 判定 。 血 浆 浓度 -时 间 曲 线 下 
面积 AUC 反映 暴露 的 程度 ， 最 大 血浆 浓度 cs， 以 及 达到 
最 大 血浆 浓度 的 时 间 ts ， 是 受到 吸收 速度 影响 的 参数 。 

本 指导 原则 的 主要 目的 是 提出 对 生物 等 效 性 试验 的 设 
计 、 实 施 和 评价 的 相关 要 求 ， 也 讨论 使 用 体外 试验 代替 体内 
试验 的 可 能 性 。 

1. 普通 剂型 生物 等 效 性 试验 的 设计 、 实 施 和 评价 

1.1 范 国 

本 节 内 容 规 定 了 对 全 身 作用 的 普通 剂型 生物 等 效 性 试验 
的 设计 、 实 施 和 评价 的 要 求 。 

生物 等 效 性 是 仿制 药品 申请 的 基础 。 建 立 生 物 等 效 性 的 
目的 是 证 明 仿制 药品 和 一 个 参 比 药品 生物 等 效 ， 以 桥接 与 参 
比 药品 相关 的 临床 前 试验 和 临床 试验 。 仿 制药 品 应当 与 参 比 
药品 的 活性 物质 组 成 和 含量 相同 ， 以 及 药剂 学 形式 相同 ， 并 
且 其 与 参 比 药品 的 生物 等 效 性 被 适当 的 生物 利用 度 试验 所 证 
明 。 一 个 活性 物质 不 同 的 盐 、 异 构 体 混合 物 或 络 合 物 ， 被 认 
为 是 相同 的 活性 物质 ， 除 非 它们 在 安全 性 或 有 效 性 方面 的 性 
质 差异 显著 。 此 外 ， 各 种 普通 口服 药物 剂型 也 被 认为 药剂 学 
形式 相同 。 

本 指导 原则 的 范围 仅 限于 化 学 药物 。 对 于 比较 生物 药物 
和 参 比 药品 的 推荐 方法 参见 关于 生物 药品 的 指导 原则 。 虽 然 
生物 等 效 的 概念 可 能 被 用 于 中 药 ， 但 本 指导 原则 给 出 的 基本 
原则 不 适用 于 活性 组 分 没有 被 明确 定义 的 中 药 。 

在 不 能 用 药物 浓度 证 明生 物 等 效 性 的 情况 下 ， 少 数 例外 
可 能 需要 药 效 动力 学 或 临床 终点 试验 。 这 种 情况 可 参照 治疗 
领域 的 专门 指南 。 

1.2 试验 设计 

试验 的 数目 和 试验 设计 依赖 于 药物 的 物理 化 学 特性 、 药 
动 学 性 质 和 组 成 的 比例 ， 因 此 必须 说 明 相应 的 理由 。 特 别 是 
可 能 需要 说 明 线 性 药 动 学 、 需 要 进行 餐 后 和 空腹 状态 试验 、 
需要 进行 对 映 体 选择 性 分 析 以 及 对 额外 剂量 的 生物 豁免 。 

设计 试验 的 方式 应 该 能 够 从 其 他 影响 因素 中 区 分 出 制剂 
的 影响 。 

标准 设计 

如 果 比 较 两 种 制剂 ， 则 推荐 随机 、 双 周期 、 双 顺序 的 单 
剂量 交叉 试验 。 应 通过 洗 净 期 来 分 开 给 药 周期 ， 洗 净 期 应 中 
以 确保 在 所 有 受 试 者 第 二 周期 开始 时 药物 浓度 低 于 生物 分 析 
定量 下 限 。 通 常 为 达到 这 一 要 求 至 少 需要 7 个 消除 半衰期 。 

备 选 设计 

在 某 些 情况 下 ， 只 要 试验 设计 和 统计 分 析 足 够 完善 ， 可 
以 考虑 备 选 的 良好 试验 设计 ， 例 如 对 于 半衰期 非常 长 的 药物 
采用 平行 试验 ， 以 及 对 药 动 学 性 质 高 度 变异 的 药物 采用 多 次 
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给 药 试验 。 

当 由 于 耐 受 性 原因 不 能 在 健康 受 试 者 进行 单 济 量 试 验 ， 
并 且 对 患者 不 适 于 进行 单 剂量 试验 时 ， 可 以 接受 对 患者 进行 
多 剂量 试验 。 

1.3 参 比 药品 和 受 试 药 品 

参 比 药品 

必须 引用 参 比 药品 的 资料 ， 该 药品 已 经 在 中 国 获得 上 市 
授权 或 特别 批准 进口 ， 具 有 全 面 的 资料 。 申 请 者 应 该 对 参 比 
药品 的 选择 说 明理 由 。 

对 于 仿制 药品 申请 ， 爱 试 药品 通常 与 可 从 市 场 获得 的 参 
比 药品 相应 的 剂型 比较 。 该 药品 已 有 多 个 上 市 剂型 时 ， 如 果 
能 在 市 场 上 获得 ， 推 荐 使 用 该 药品 最 初 批 准 的 剂型 ( 它 被 用 
于 临床 药 效 学 和 安全 性 试验 ) 作 为 参 比 药品 。 

选择 用 于 生物 等 效 性 试验 的 参 比 药品 应 该 基于 含量 分 析 
和 溶出 度数 据 ， 这 是 申请 者 的 责任 。 除 非 另外 说 明理 由 ， 用 
于 受 试 药品 的 批号 的 测 得 含量 不 应 与 使 用 的 参 比 药品 相差 
5% 以 上 。 

受 试 药品 

试验 用 的 受 试 药品 应 具有 对 将 上 市 药品 的 代表 性 ， 例 
如 ， 对 于 全 身 作用 的 口服 固体 制剂 ， 

(1) 受 试 药品 应 来 自 一 个 不 少 于 生产 规模 1/10 的 批 次 ， 
或 100 000 单位 ， 两 者 中 选 更 多 的 ， 除 非 另外 说 明理 由 。 

(2) 使 用 的 生产 批 次 应 该 确实 保证 产品 和 过 程 在 工业 规 
模 可 行 。 在 生产 批 次 规模 小 于 100 000 单位 时 ， 需 要 整个 生 
产 批 次 的 样品 供 抽样 用 。 

(3) 对 于 受 试 批号 药品 ， 应 该 建立 其 关键 性 质量 属性 的 
特点 和 说 明 ， 如 溶出 度 。 

(4) 为 支持 申请 ， 应 该 从 额外 的 预备 性 试验 或 整个 生产 
批 次 的 产品 取样 ， 与 生物 等 效 性 试验 的 受 试 批 次 的 样品 比 
较 ， 并 在 采用 合适 的 溶出 度 检验 条 件 时 ， 应 显示 相似 的 体外 
溶出 曲线 。 

对 其 他 全 身 作用 的 普通 药物 剂型 ， 应 该 类 似 地 论证 受 试 
药品 批 次 的 代表 性 。 

试验 药品 的 包装 

应 该 对 每 位 受 试 者 和 每 个 周期 分 别 包装 参 比 药品 和 受 试 
药品 ， 在 它们 被 运往 试验 地 点 之 前 或 在 试验 地 点 进行 包装 。 
包装 (包括 标签 ) 应 按照 GMP 规定 进行 。 应 当 能 够 清楚 地 鉴 
别 对 每 位 受 试 者 在 每 个 试验 周期 给 予 的 药品 。 

1.4 受 试 者 

受 试 者 数目 

应 该 根据 适当 的 样本 量 计算 法 ， 确 定 包 括 在 试验 中 的 受 
试 者 数目 。 在 一 项 生物 等 效 性 试验 中 ， 可 评价 的 受 试 者 数目 
不 应 少 于 18 名 。 

受 试 者 选择 

应 该 根据 能 够 检测 药品 间 差 异 的 目标 ， 选 择 用 于 生物 等 
效 性 试验 的 受 试 者 群体 。 为 了 减少 与 药品 间 差 异 无 关 的 变 
异 ， 试 验 通常 应 在 健康 志愿 者 进行 ， 除 非 药 物 对 健康 人 有 安 
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全 性 担忧 ， 使 试验 存在 伦理 学 问题 。 健 康 志 愿 者 体内 模型 在 
大 多 数 情况 下 足以 检测 制剂 的 差别 ， 并 允许 将 结果 外 推 到 参 
比 药 品 被 批准 治疗 的 群体 (老年 人 、 儿 童 、 肾 或 肝 功 能 受 损 
患者 等 ) 。 

应 在 试验 计划 中 清楚 列 出 人选 和 排除 标准 。 受 试 者 不 应 
小 于 18 岁 ， 体 重 指数 一 般 在 19 一 26kg/me 。 

应 该 通过 临床 实验 室 检 查 、 病 史 和 体检 ， 币 查 受 试 者 根 
据 药物 的 治疗 类 别 和 安全 模式 ， 可 能 在 试验 开始 之 前 、 过 程 
中 和 完成 后 进行 特殊 的 医学 检查 和 预防 。 受 试 者 可 以 是 任何 
性 别 ， 但 应 该 考虑 可 能 怀孕 妇女 的 风险 。 受 试 者 最 好 为 非 吸 
烟 者 ， 无 酮 酒 和 药物 滥用 史 。 出 于 安全 性 和 药 动 学 理由 ， 可 
以 考虑 受 试 者 的 酶 表 型 或 基因 型 。 

在 平行 试验 设计 中 ， 用药 组 之 间 在 所 有 已 知 可 能 影响 活 
性 物质 药 动 学 的 因素 都 应 该 具有 可 比 性 (如 年 龄 、 体 重 、 性 
别 、 种 族 、 吸 烟 、 快 / 慢 代谢 类 型 ) 。 这 是 此 类 试验 给 出 有 效 
结果 的 基本 前 提 。 

如 果 考 察 的 活性 物质 已 知 有 副作用 ， 且 认为 药理 学 效应 
或 风险 对 健康 志愿 者 不 可 接受 ， 则 须 用 患者 取代 ， 并 在 适当 
的 预防 和 监护 下 进行 。 

1.5 试验 的 实施 

标准 化 

应 该 将 检查 条 件 标准 化 ， 和 使 除 受 试 药品 外 涉及 的 其 他 因 
素 的 变异 最 小 。 因 此 ， 推 荐 标准 化 的 餐 食 、 液 体 摄 人 和 
运动 。 

应 该 规定 试验 日 的 给 药 时 间 。 受 试 者 在 给 药 前 应 禁 食 至 
少 8 小时， 除非 另外 说 明理 由 。 由 于 摄 入 液体 可 能 影响 口服 
剂型 的 骨 排 空 ， 所 以 受 试 和 参 比 药品 应 该 用 标准 体积 液体 服 
用 (一 般 为 200ml) 。 推 荐 除 给 药 前 1 小 时 至 给 药 后 1 小 时 
外 ， 任 意 饮水 ， 并 且 给 药 后 至 少 4 小 时 不 进食 。 给 药 后 用 和 餐 
在 组 成 和 时 间 上 应 该 标准 化 ， 持 续 足 够 长 时 间 ( 如 12 小 时 ) 。 

在 餐 后 条 件 下 进行 试验 时 ， 应 根据 药品 说 明 书 的 规定 进 
餐 。 推 荐 受 试 者 在 给 药 前 30 分 钟 开始 进餐 ， 在 30 分 钟 内 进 
餐 完毕 。 

受 试 者 在 试验 开始 前 一 段 适当 时 间 以 及 试验 期 间 ， 应 该 
远离 可 能 与 血液 循环 、 胃 肠 道 、 肝 肾 功能 相互 作用 的 饮食 。 
受 试 者 在 试验 开始 前 一 段 适当 时 间 以 及 试验 期 间 ， 不 应 服用 
其 他 药物 ， 包 括 中 草药 。 

在 内 源 性 物质 的 生物 等 效 性 试验 中 ， 应 尽 可 能 控制 可 能 
影响 内 源 性 基线 水 平 的 因素 ， 如 严格 控制 摄 入 的 饮食 。 

采样 时 间 

应 该 采集 数目 足够 多 的 样品 ， 以 充分 描述 血浆 浓度 -时 
间 曲 线 。 采 样 方案 应 该 在 预计 的 tw。 附近 包括 密集 的 采样 
点 ， 以 可 靠 地 估计 暴露 峰值 。 采 样 方案 应 该 特别 计划 ， 和 避免 
co 成 为 浓度 -时 间 曲 线 上 的 第 一 个 点 。 采 样 方案 也 应 覆盖 血 
浆 浓 度 -时 间 曲线 足够 长 时 间 ， 以 可 靠 地 估计 暴露 程度 ， 为 
达 此 目的 ， 需 要 AUC .至 少 覆 盖 AUCu_-。 的 80%。 但 对 
于 任何 普通 剂型 的 生物 等 效 性 试验 ， 无 论 药物 的 半衰期 多 
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长 ,采样 周期 都 不 必 长 于 72 小 时 。 

在 多 剂量 试验 中 ， 零 时 样品 应 该 在 给 药 前 即刻 采样 (5 
分 钟 之 内 )， 整 个 周期 最 后 一 个 采样 点 推荐 在 标示 时 间 的 10 
分 钟 之 内 ， 以 保证 准确 测 得 AUCco-.， 。 

如 果 累 样 被 用 作 生物 采样 液体 ， 则 正常 的 采 尿 时 间 应 覆 
盖 不 少 于 3 倍 的 消除 半衰期 。 与 血浆 采样 的 情况 相似 ， 尿 样 
采集 不 必 超 过 72 小 时 。 如 果 要 测定 排泄 速率 ， 则 在 吸收 相 
的 采样 间隔 需要 尽 可 能 短 。 

对 于 内 源 性 物质 ， 采 样 方案 应 该 能 够 对 每 个 受 试 者 在 每 
个 周期 表征 内 源 性 基线 。 通 常 从 2~3 个 给 药 前 样品 中 测 得 
基线 。 在 其 他 情况 下 ， 可 能 需要 给 药 前 1~2 天 周期 性 采样 ， 
以 获得 时 辰 节 律 造成 的 内 源 性 基线 波动 。 

空腹 或 餐 后 条 件 

生物 等 效 性 试验 一 般 应 在 空腹 条 件 下 进行 ， 这 是 检测 制 
剂 间 潜在 差别 最 敏感 的 条 件 。 如 果 药 品 说 明 书 中 推荐 参 比 药 
品 空腹 服用 或 者 不 考虑 饮食 服用 ， 那 么 生物 等 效 性 试验 应 在 
禁 食 条 件 下 进行 。 对 于 参 比 药品 说 明 书 中 推荐 仅 在 餐 后 服用 
的 药品 ， 生 物 等 效 性 试验 一 般 应 在 餐 后 条 件 下 进行 。 

但 是 对 于 特殊 剂型 特征 的 药品 (如 微 乳 、 固 体 分 散 体 )， 
生物 等 效 性 试验 需要 既 在 禁 食 也 在 餐 后 条 件 进行 ， 除 非 药品 
规定 仅 在 禁 食 或 仅 在 餐 后 服用 。 

在 需要 空腹 和 和 餐 后 两 种 条 件 的 信息 时 ， 可 以 接受 进行 两 
项 单独 的 双 交 叉 试验 ， 或 者 一 项 四 交叉 试验 。 

在 餐 后 给 药 试验 中 ， 推 荐 根据 原 药品 的 产品 特征 概述 来 
确定 食谱 。 如 果 其 中 没有 特别 推荐 ， 则 应 采用 高 脂 餐 和 高 热 
量 餐 。 

1.6 考察 指标 

药 动 学 参数 

应 该 使 用 采样 的 实际 时 间 来 估计 药 动 学 参数 。 在 测定 单 
剂量 给 药 后 的 生物 等 效 性 试验 中 ， 应 当 测 定 AUCco-， 
AUCeo_-。，， 剩 余 面 积 ，cnse 和 ts 。 在 采样 周期 72 小 时 的 试 
验 中 ， 并 且 在 72 小 时 浓度 仍 可 被 定量 时 ， 不必 报 告 
AUCco-。 和 剩余 面积 。 可 以 额外 报告 的 参数 包括 终端 消除 
速率 常数 和 am 。 

在 稳 态 下 测定 普通 制剂 生物 等 效 性 的 试验 中 ， 应 该 测定 
AUCs ys Chm 和 加 mn 

当 使 用 尿 药 数据 时 ， 应 该 测定 Aeo-,，， 如 果 适 用 时 测 
定 Rs 。 

在 生物 等 效 性 试验 中 采用 非 房 室 方法 估计 参数 。 

母体 药物 或 代谢 物 

一 般 性 原则 

母体 化 合 物 的 cx 通常 对 检测 剂型 间 吸 收 速率 的 差异 比 
代谢 物 的 cm。 更 敏感 ， 因 此 ， 评价 生 物 等 效 性 应 该 基于 母体 
化 合 物 的 浓度 。 而 对 于 生物 利用 度 试验 ， 如 果 分 析 方 法 可 
行 ， 则 推荐 既 测 定 母 体 药物 ， 也 测定 其 主要 活性 代谢 物 。 

非 活 性 前 药 

即使 是 非 活性 前 药 ， 也 推荐 证 明和 母体 化 合 物 的 生物 等 效 
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性 , 不必 测量 活性 代谢 物 。 但 是 某 些 前 药 可 能 血浆 浓度 很 
低 ， 并 且 快 速 清除 ， 导 致 难于 证 明和 母体 化 合 物 的 生物 等 效 
性 。 在 此 情形 下 ， 可 以 接受 用 主要 活性 代谢 物 来 证 明生 物 等 
效 性 ， 而 不 测量 母体 化 合 物 。 

使 用 代谢 物 数据 替代 活性 母体 化 合 物 

只 有 在 例外 的 情况 下 ， 才 会 考虑 以 一 个 代谢 物 代替 活性 
母体 化 合 物 。 当 使 用 代谢 物 数据 替代 活性 母体 药物 浓度 时 ， 
申请 者 应 提交 任何 可 得 到 的 数据 ， 以 支持 代谢 物 的 暴露 将 反 
映 母 体 药物 吸收 ， 且 该 代谢 物 的 生成 在 治疗 剂量 下 不 饱和 。 

对 映 异 构 体 

一 般 可 以 接受 使 用 非 手 性 生物 分 析 方法 评价 生物 等 效 
性 。 但 是 当 如 下 条 件 全 部 满足 或 未 知 时 ， 则 应 该 测定 单一 对 
映 体 ， 对 映 异 构 体 的 药 动 学 有 差异 ; 对 映 异 构 体 的 药 效 学 差 
异 显著 ; 对 映 异 构 体 的 暴露 (AUC) 比值 在 不 同 吸 收 速率 下 
发 生变 化 。 

如 果 一 个 对 映 体 是 药理 活性 的 ， 另 一 个 是 非 活 性 的 ， 或 
对 活性 的 贡献 很 小 ， 则 用 活性 对 映 体 就 足以 证 明生 物 等 
效 性 。 

对 于 生物 利用 度 试验 ， 一 般 应 该 测定 单一 对 映 体 。 

内 源 性 物质 

对 于 内 源 性 药物 的 生物 等 效 性 试验 ， 可 以 考虑 超 治 疗 剂 
量 给 药 ， 只 要 该 剂量 能 被 很 好 耐 受 ， 使 给 药 后 增加 的 超过 基 
线 的 浓度 能 被 可 靠 测 定 ， 药 动 学 参数 计算 反映 给 药 后 增加 的 
浓度 。 

应 该 在 试验 计划 中 预先 规定 用 于 基线 校正 的 确切 方法 并 
说 明理 由 。 一 般 采用 标准 缩减 基线 校正 法 ， 即 减 去 个 体 的 内 
源 性 物质 给 药 前 浓度 的 均值 ， 或 者 减 去 个 体 给 药 前 内 源 性 物 
质 AUC。 如 果 浓 度 水 平 远 远 高 于 内 源 性 基线 浓度 ， 可 以 不 
需要 基线 校正 。 

尿 样 数据 的 使 用 

如 果 不 可 能 准确 测量 母体 化 合 物 的 血浆 浓度 -时 间 曲 线 ， 
则 使 用 尿 排泄 数据 代替 血浆 浓度 ， 可 以 被 接受 来 确定 暴露 的 
程度 。 但 是 ， 当 使 用 尿 药 数据 估计 暴露 的 峰值 时 ， 必 须 仔 细 
说 明理 由 。 

1.7 试验 药品 的 规格 

如 果 申 请 的 受 试 药品 有 多 个 规格 (每 一 制剂 单位 所 含有 
效 成 分 的 量 ) ， 则 可 能 只 用 一 个 或 两 个 规格 建立 生物 等 效 性 
就 足够 了 ， 取 决 于 不 同 规格 组 成 的 比例 关系 以 及 下 述 的 药品 
相关 问题 。 评 价 的 规格 取决 于 活性 物质 药 动 学 的 线性 。 

在 非 线 性 药 动 学 情况 下 ( 即 AUC 的 增加 与 剂量 增加 不 成 
正比 );， 可 能 不 同 规 格 对 检测 剂型 间 港 在 的 差异 敏感 度 不 同 . 
根据 剂量 归 一 化 的 AUC 差异 是 否 满足 士 25%， 来 评估 线性 。 

如 果 已 经 证 明 在 某 个 或 某 些 规格 下 的 生物 等 效 性 试验 对 
检测 潜在 的 药品 差异 最 敏感 ， 则 可 以 其 免 其 他 规格 的 生物 等 
效 性 试验 。 

线性 药 动 学 

生物 等 效 性 试验 一 般 应 在 最 高 规格 下 进行 。 对 于 线性 药 
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动 学 药品 和 高 度 水 溶性 药物 ， 选 择 一 个 较 低 规格 而 不 选 最 高 
规格 也 可 被 接受 。 如 果 由 于 健康 受 试 者 安全 性 和 耐 受 性 原 
因 ， 不 能 以 最 高 规格 给 药 ， 则 选择 一 个 较 低 规格 也 可 能 是 合 
理 的 。 些 外， 如 果 分 析 方 法 的 灵敏 度 问 题 导 致 不 能 精确 测定 
最 高 规格 单 次 给 药 后 的 血浆 浓度 ， 则 可 以 选择 更 高 剂量 (最 
好 使 用 最 高 规格 多 剂 ) 。 选 择 的 剂量 可 能 高 于 最 高 治疗 剂量 ， 
只 要 这 一 剂量 可 被 健康 志愿 者 耐 受 ， 并 且 没 有 了 吸收 和 溶解 度 
的 限制 。 

非 线 性 药 动 学 

对 于 具有 非 线 性 药 动 学 性 质 的 药物 ， 如 果 在 治疗 剂量 范 
围 内 AUC 的 增加 超过 剂量 增加 的 比例 ， 则 生物 等 效 性 试验 
一 般 应 该 在 最 高 规格 进行 。 如 果 由 于 安全 性 或 耐 受 性 的 原因 
不 能 对 健康 受 试 者 给 药 最 高 规格 ， 则 较 低 的 规格 也 是 合 
理 的 。 

对 于 在 治疗 剂量 范围 内 AUC 的 增加 低 于 剂量 增加 的 情 
况 ， 生 物 等 效 性 多 在 最 高 规格 和 最 低 规格 (或 在 线性 范围 的 
一 个 规格 ) 进 行 ， 即 在 此 情形 下 ， 和 需要 两 个 生物 等 效 性 试验 。 

如 果 存 在 分 析 灵 敏 度 问 题 ， 使 最 低 规格 不 能 进行 试验 ， 
或 者 对 健康 受 试 者 存在 安全 性 或 耐 受 性 问题 而 不 能 使 用 最 高 
规格 ， 选 择 其 他 规格 可 能 是 合理 的 。 

1.8 生物 样品 分 析 方 法 

生物 样品 分 析 方 法 的 具体 要 求 见 生物 样品 定量 分 析 方 法 
验证 指导 原则 (通则 9012) 。 

1.9 生物 等 效 性 评价 

在 生物 等 效 性 试验 中 ， 一 般 不 应 根据 测 得 的 受 试 和 参 比 
批 的 含量 差异 校正 药 动 学 参数 。 但 是 在 例外 情况 下 ， 无 法 获 
得 分 析 含量 与 受 试 品 相差 小 于 5%% 的 参 比 批 ， 可 以 接受 含量 
校正 。 如 果 将 采用 含量 校正 ， 则 应 该 在 试验 计划 中 预先 规 
定 ， 并 且 通 过 受 试 和 参 比 药品 分 析 结 果 ， 在 计划 中 说 明 
理由 。 

受 试 者 的 纳入 

在 理想 情况 下 ， 所 有 用 药 的 受 试 者 都 应 被 纳入 统计 分 
析 。 但 是 不 应 该 包括 在 交叉 试验 中 不 能 对 受 试制 剂 和 参 比 制 
剂 都 提供 可 评价 数据 ， 或 在 平行 组 试验 中 单 周 期 不 能 提供 可 
评价 数据 的 受 试 者 。 

排除 的 理由 

对 随机 试验 结果 的 无 偏 评估 需要 根据 同样 的 规则 观察 和 
对 待 所 有 受 试 者 。 这 些 规 则 应 该 独立 于 给 药 或 结果 。 所 以 ， 
从 统计 分 析 中 排除 一 个 受 试 者 的 决定 必须 在 生物 分 析 之 前 
做 出 。 

原则 上 ， 任 何 排除 理由 只 有 当 实 验 计 划 中 规定 ， 并 且 在 
生物 分 析 之 前 做 出 排除 决定 ， 才 是 有 效 的 。 但 是 应 该 尽量 避 
免 排 除数 据 ， 因 为 试验 的 效力 将 减 小 ， 并 且 需 要 至 少 18 名 
可 评价 的 受 试 者 。 

在 一 个 特定 周期 中 排除 一 名 受 试 者 结果 的 理由 包括 : 哎 
吐 和 腹泻 ， 可 能 使 血浆 浓度 -时 间 曲 线 不 可 靠 。 在 例外 情况 
下 ， 使 用 其 他 药物 可 能 成 为 排除 一 名 受 试 者 的 理由 。 
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必须 在 试验 计划 中 预先 规定 允许 排除 的 理由 。 如 果 发 生 
这 些 状 况 之 一 ， 应 该 在 试验 进行 中 的 病例 报告 表 中 注 明 。 应 
该 清楚 描述 根据 这 些 预先 规定 标准 而 排除 的 受 试 者 ， 并 在 试 
验 报告 中 列 出 。 

不 能 接受 基于 统计 分 析 的 理由 排除 数据 ， 或 者 单纯 的 药 动 
学 理由 ， 因 为 不 能 从 其 他 因素 中 区 分 影响 药 动 学 的 制剂 因素 。 

对 此 的 例外 是 ， 由 于 受 试 者 未 按 规 定 服药 ， 或 者 清洗 期 
不 够 ， 此 时 可 以 质疑 该 试验 的 有 效 性 。 从 统计 分 析 中 排除 的 
受 试 者 样品 仍然 需要 测定 ， 并 列 出 结果 。 

采样 周期 短 于 72 小 时 时 ，AUCo- 至 少 应 覆盖 
AUCo-。 的 80% ， 如 果 覆 盖 小 于 80% 的 受 试 者 超过 总 数 的 
20% ， 则 需要 讨论 该 试验 的 有 效 性 。 

应 分 析 的 参数 及 其 接受 限度 

在 单 剂量 给 药 测定 生物 等 效 性 的 试验 中 ， 需 要 分 析 的 参 
数 是 AUCo-b (有 时 为 AUCc-7zn ) 和 cmsx。 对 于 这 些 参数 9 
参 比 和 受 试 药品 几何 均值 比 的 90%% 置 信 区 间 应 该 落 在 接受 
范围 80. 00%% 一 125. 00% 之 内 。 为 了 落 在 接受 范围 内 ， 下限 
舍 人 后 保留 两 位 小 数 应 宇 80. 00%， 上 限 例 人 后 保留 两 位 小 
数 应 三 125. 00。 

为 测定 普通 制剂 在 稳 态 下 的 生物 等 效 性 试验 ， 应 该 采用 
上 述 相同 的 接受 范围 分 析 AUCc--o。 和 cm 。 

在 使 用 尿 药 数据 的 少见 情况 下 ， 应 采用 上 述 AUC-。 
相同 的 接受 范围 分 析 Aeco.，， 采 用 上 述 cow 相同 的 接受 范围 
分 析 Rox 。 

不 需要 tex 的 统计 评价 。 但 是 ， 如 果 声 称快 速 释 放 对 临 
床 很 重要 ， 并 且 作 用 开始 很 重要 或 者 与 不 良 事 件 相关 ， 则 
tmx 的 中 位 数 以 及 它 的 变异 在 受 试 和 参 比 药品 之 间 不 应 有 明 
显 差异 。 

在 药品 治疗 范围 窗 的 特殊 情况 ， 接 受 范 围 可 能 需要 缩 
小 。 此 外 ， 高 度 变异 性 药品 cw 的 接受 范围 可 能 在 某 些 情况 
下 放宽 。 

统计 分 析 

生物 等 效 性 的 评价 是 基于 受 试 / 参 比 制剂 有 关 参 数 的 群 
体 几 何 均值 比 的 90% 置 信 区 间 。 该 方法 相当 于 双向 单 侧 检 
验 ， 其 零 假设 是 在 5% 显 著 性 水 平 的 生物 不 等 效 。 

应 采用 方差 分 析 法 考察 药 动 学 参数 。 在 分 析 前 应 该 对 数 
据 作 对 数 转换 。 从 方差 分 析 模 型 获得 对 数 坐标 上 制剂 间 差 异 
的 置信 区 间 。 然 后 将 这 一 置信 区 间 转 换 回 去 ， 获 得 原来 坐标 
上 期 望 的 置信 区 间 。 

应 该 在 试验 计划 中 预先 定义 用 于 该 分 析 的 精确 模型 。 统 
计 分 析 应 该 考虑 可 以 合理 假定 对 相应 变量 有 影响 的 方差 来 
源 。 在 方差 分 析 中 使 用 的 各 项 通常 是 序列 、 序 列 内 受 试 者 、 
周期 和 制剂 。 

残留 效应 

可 以 通过 检查 第 二 周期 给 药 前 血浆 浓度 ， 来 直接 确定 残 
留 的 可 能 性 。 

如 果 任 何 受 试 者 给 药 前 血浆 浓度 大 于 该 受 试 者 在 该 周期 
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cmax 的 5%， 则 在 统计 分 析 中 排除 该 受 试 者 该 周期 的 数据 。 

两 阶段 试验 设计 

在 证 明生 物 等 效 性 时 ， 可 以 接受 两 阶段 试验 方法 。 最 初 
一 组 受 试 者 给 药 并 分 析 数 据 ， 如 果 不 能 证 明生 物 等 效 ， 则 可 
以 增加 招募 一 组 受 试 者 ， 在 最 终 分 析 中 合并 两 组 的 结果 。 使 
用 二 阶段 方式 的 计划 必须 在 试验 方案 中 预先 规定 ， 同 时 规定 
用 于 每 项 分 析 的 调整 后 显著 性 水 平 。 

当 分 析 两 个 阶段 合并 的 数据 时 ， 在 方差 分 析 模 型 中 应 包 
括 阶段 项 。 

数据 提交 

所 有 个 体 的 浓度 数据 和 药 动 学 参数 都 应 该 按 制剂 列 出 ， 
同时 附 有 汇总 统计 ， 如 几何 均值 、 中 位 数 、 算 术 均 值 、 标 准 
差 、 变 异 系 数 、 最 小 值 和 最 大 值 。 应 该 以 线性 /线性 以 及 对 
数 / 线 性 坐标 提供 个 体 血 浆 浓度 -时 间 曲 线 。 应 当 规 定 从 原始 
数据 中 导出 药 动 学 参数 所 使 用 的 方法 。 应 当 规 定 用 于 估计 末 
端 速率 常数 (可 靠 地 估计 AUC。 所 必需 ) 的 末端 对 数 线性 相 
的 点 数 。 

对 于 进行 统计 分 析 的 药 动 学 参数 ， 应 该 提交 对 受 试 和 参 
比 药 品 比值 的 点 估计 和 90% 置 信 区 间 。 

应 该 提交 方差 分 析 表 ， 包 括 对 模型 中 所 有 因素 进行 的 适 
当 的 统计 检验 。 

报告 应 该 足够 详细 ， 使 药 动 学 和 统计 分 析 能 被 重复 ， 例 
如 ， 应 该 提供 给 药 后 采血 的 实际 数据 、 药 物 浓度 、 每 一 受 试 
者 每 一 周期 的 药 动 学 参数 值 以 及 随机 计划 表 。 

应 该 完整 记录 受 试 者 的 脱落 和 撤 出 。 如 果 可 以 获得 ， 应 
该 在 单独 列表 中 提供 这 些 受 试 者 的 浓度 数据 和 药 动 学 参数 ， 
但 不 应 该 被 包括 在 汇总 统计 中 。 

生物 分 析 报 告 应 该 包括 所 用 生物 分 析 方 法 的 简短 描述 ， 
以 及 所 有 校正 标 样 和 质 控 样品 的 结果 。 应 该 提供 来 自 所 有 受 
试 者 的 全 部 色谱 图 ， 这 些 受 试 者 所 在 分 析 批 的 质 控 样品 和 校 
正 标 样 的 色谱 图 ， 以 及 其 他 原始 数据 。 

1. 10 窄 治疗 指数 药物 

对 于 治疗 指数 罕 的 药品 的 特殊 情况 ，AUC 的 可 接受 区 
间 应 该 被 缩 窗 为 90.00% 一 111.11% 。 在 cx 对 安全 性 、 药 
效 或 药物 浓度 监测 特别 重要 的 情况 ， 该 参数 也 应 适用 
90.00% 一 111.11%% 的 接受 限 。 应 该 根据 临床 考虑 ， 根 据 共 
体 情况 决定 一 种 活性 物质 是 否 为 治疗 指数 窄 的 药物 。 

1. 11 高 变异 性 药物 或 药品 

高 变异 性 药品 是 指 药 动 学 参数 个 体内 变异 大 于 30% 的 
药品 。 如 果 申 请 者 怀疑 一 个 药品 的 吸收 速度 或 程度 可 能 是 高 
变异 的 ， 则 可 以 进行 一 项 重复 交叉 设计 的 试验 。 

对 于 那些 高 变异 性 药品 ， 如 果 认 为 cmwx 差异 较 大 对 于 临 
床 的 影响 不 大 ， 基 于 临床 的 充分 理由 ， 则 可 以 放宽 接受 范 
围 。 在 这 种 情况 下 ，cw 的 接受 范围 可 以 最 宽 为 69. 84%~ 
143. 19% 。 为 了 放宽 接受 范围 ， 生 物 等 效 性 试验 必须 是 一 项 
重复 设计 ， 来 证 明 对 于 试验 的 参 比 化 合 物 受 试 者 内 cm 变 
异 之 30%。 申 请 者 应 说 明理 由 ， 计 算 的 受 试 者 内 变异 是 可 靠 估 
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计 ， 而 不 是 逸 出 值 的 结果 。 要 求 放宽 区 间 必 须 在 试验 计划 中 
预先 规定 。 

根据 受 试 者 内 变异 放宽 接受 限 的 可 能 性 不 适用 于 AUC， 
它 的 接受 限 保持 在 80.00%~125. 00%， 不管 变 异 如 何 。 

在 重复 试验 设计 中 ， 采 用 三 周期 或 四 周期 交叉 方案 都 是 
可 以 接受 的 。 

2. 调 释 制剂 的 生物 等 效 性 试验 

开发 调 释 剂型 的 理由 是 ， 药 物 或 代谢 物 的 药理 学 、 毒 理 
学 响应 与 系统 暴露 之 间 存 在 相关 性 。 因 此 在 大 多 数 情况 下 ， 
调 释 制剂 的 目标 是 药物 或 代谢 物 达 到 与 普通 制剂 相似 的 总 暴 
露 (AUC) 。 这 并 不 必然 意味 着 给 予 相同 的 标示 剂量 ( 调 释 制 
剂 可 能 有 不 同 的 生物 利用 度 ) 。 

2.1 调 释 制剂 的 生物 利用 度 试验 

为 了 表征 调 释 制剂 的 体内 行为 ， 可 通过 生物 利用 度 试验 
考察 吸收 的 速度 和 程度 、 药 物 浓 度 的 波动 、 药 物 制剂 引起 的 
药 动 学 变异 、 剂 量 比例 关系 、 影 响 调 释 药 物 制剂 的 因素 以 及 
释放 特征 的 意外 风险 (例如 剂量 突 释 )。 

这 些 试验 主要 是 测定 活性 物质 或 代谢 物 的 浓度 。 参 比 制 
剂 为 已 经 上 市 的 相同 活性 成 分 的 普通 制剂 。 上 述 研 究 既 可 以 
在 健康 志愿 者 ， 也 可 以 在 患者 进行 。 在 多 次 给 药 试验 时 ， 应 
证 明 已 经 达到 稳 态 。 

2.1.1 吸收 的 速度 和 程度 以 及 药物 浓度 的 波动 

需要 进行 单 次 和 多 次 给 药 的 药 动 学 试验 ， 通 过 与 普通 制 
剂 比较 ， 来 评价 调 释 制剂 药物 吸收 的 速度 与 程度 。 药 物 波动 
研究 应 在 多 次 给 药 达 稳 态 后 进行 。 通 过 比较 研究 ， 来 证 实 调 
释 制剂 具有 符合 要 求 的 释放 特性 ， 通 过 与 普通 制剂 比较 ， 其 
峰 、 谷 浓度 波动 较 低 或 与 之 相似 ， 并 具有 相似 的 药物 暴露 
量 。 在 该 研究 中 ， 主 要 观察 的 药 动 学 参数 为 AUC，cnw， 
can， 以 及 其 他 反映 血 药 浓度 波动 的 参数 cwx /cmin 等。 

2. 1.2 药 动 学 参数 的 变异 性 

通过 个 体 间 药 动 学 参数 分 析 ， 来 比较 调 释 制剂 与 普通 剂 
间 药 动 学 参数 的 变异 。 调 释 制 剂 在 个 体 间 的 药 动 学 参数 的 变 
异 一 般 不 应 超过 普通 制剂 个 体 间 的 变异 。 也 可 以 通过 重复 测 
量 达 稳 态 时 的 浓度 曲线 ， 或 再 次 重复 单 次 给 药 ， 来 评价 个 体 
内 药 动 学 参数 的 变异 。 

2.1.3 剂量 效应 一 致 性 

当 有 多 个 规格 时 ， 应 进行 剂量 效应 一 致 性 研究 。 应 该 根 
据 药物 的 药 动 学 特性 ， 提 供 必要 的 数据 。 

如 果 药 物 呈 线性 药 动 学 特征 ， 必 须 确 定 调 释 制 剂 的 一 个 
剂量 水 平 在 多 次 给 药 后 的 药物 总 暴露 量 与 普通 制剂 近似 。 

如 果 药 物 在 治疗 血浆 浓度 范围 内 呈 非 线性 药 动 学 特征 ， 
则 有 必要 在 多 次 给 药 条 件 ， 进 行 调 释 制剂 和 普通 制剂 最 高 剂 
量 和 最 低 剂 量 的 比较 。 此 外 ， 在 所 有 情况 下 ， 调 释 制剂 所 有 
规格 的 剂量 与 效应 一 致 性 都 应 充分 说 明 。 

2. 2 影响 调 驾 特性 的 因素 

主 药 相同 的 不 同调 释 制剂 可 能 与 食物 相互 作用 不 同 。 因 
此 ， 出 于 安全 性 和 有 效 性 考虑 ， 应 进行 食物 对 口服 调 释 制剂 
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生物 利用 度 影响 的 观察 。 进 行 食物 对 药物 生物 利用 度 影 响 的 
最 佳 试验 条 件 ， 是 在 进食 预定 的 高 脂 饮食 后 立即 服药 。 评 价 
参数 除 AUC 和 cm 外 ， 还 建议 进行 调 释 性 质 的 比较 。 如 果 
发 现 食物 有 显著 影响 ， 则 申请 者 应 提供 调整 后 的 推荐 剂量 。 

如 果 调 释 制 剂 与 影响 胃 肠 道生 理 的 药物 合用 ， 应 进行 该 
状态 下 的 调 释 特性 研究 。 如 果 调 释 制 剂 拟 用 于 胃 肠 道 功能 有 
改变 的 病人 ， 则 应 在 该 人 群 进行 调 释 制剂 的 相关 研究 。 

考虑 到 剧 夜 节律 的 不 同 ， 建 议 在 稳 态 下 获得 24 小 时 的 
血 药 浓 度 曲 线 。 

如 果 调 释 制剂 含有 比 普通 制剂 更 高 的 剂量 ， 意 外 释放 
(如 突 释 ) 可 能 导致 不 能 接受 的 高 剂量 的 药物 暴露 ， 应 避免 这 
种 意外 释放 的 可 能 性 。 

如 果 调 释 制剂 拟 用 于 普通 制剂 尚未 应 用 的 人 群 时 ， 应 进 
行 该 人 群 的 药 动 学 研究 。 

2.3 调 释 制剂 的 生物 等 效 性 试验 

推荐 进行 调 释 制剂 的 生物 等 效 性 试验 ， 比 较 口 服药 物 同 
一 剂型 的 两 种 制剂 ( 受 试 与 参 比 )。 

如 果 两 种 药品 在 释放 控制 辅料 或 机 制 上 不 同 ,但 体外 溶 
出 曲线 相似 ， 使 用 区 分 性 检验 并 具有 相同 的 释放 行为 ， 则 可 
认为 这 些 产 品 属于 相同 类 别 剂型 。 若 生物 等 效 性 成 立 ， 即 可 
认为 基本 相似 。 

如 果 两 种 药品 在 释放 控制 辅料 或 机 制 上 不 同 ， 且 体外 溶 
出 曲线 也 不 同 ， 则 应 考虑 进行 临床 试验 ， 除 非 在 罕见 的 情况 
下 能 够 证 明生 物 等 效 性 。 

2.3. 1 缓 释 制 齐 

根据 单 次 和 多 次 给 药 试验 ， 可 以 认为 缓 释 制剂 生物 等 
如 果 设 计 的 试验 证 明 

。 受 试制 剂 与 参 比 制剂 的 缓 释 特性 相同 ; 

*。 受 试制 剂 中 的 活性 物质 没有 意外 突 释 ; 

* 受 试制 剂 和 参 比 制剂 在 单 剂量 和 稳 态 下 行为 都 相同 ; 
* 预定 的 高 脂 餐 后 进行 单 次 给 药 ， 受 试制 剂 和 参 比 制剂 
受 食物 影响 的 体内 行为 相似 。 该 试验 应 选择 关键 的 生物 等 效 
性 相同 的 规格 进行 。 

在 缓 释 制剂 单 剂量 有 多 个 规格 时 ， 需 要 对 每 个 规格 进行 
空腹 单 剂量 试验 。 如 果 满 足 普通 制剂 生物 等 效 性 试验 外 推 的 
相同 标准 (线性 药 动 学 ， 相 同 的 定性 组 成 等 )， 稳 态 试验 可 仅 
在 最 高 规格 进行 。 

对 于 一 种 药品 的 多 种 单位 制剂 显示 多 规格 线性 药 动 学 的 
情况 ， 在 空腹 下 进行 最 大 规格 单 次 给 药 试 验 即 足 够 ， 只 要 小 
规格 的 组 成 与 最 大 规格 成 比例 ， 制 剂 含有 相同 的 单元 ， 且 深 
出 曲线 可 以 接受 。 

根据 AUC.，cmex 和 cman， 以 及 与 普通 制剂 相似 的 统计 分 
析 步 又 ， 评 价 生 物 等 效 性 。 任 何 放宽 接受 标准 都 应 在 临床 试 
验 计 划 中 预先 确定 ， 申 请 者 应 该 从 临床 角度 说 明理 由 。 

对 于 仿制 缓 释 制剂 ， 推 荐 进行 下 列 试验 : 〈1) 一 项 单 剂 
量 、 非 重复 性 、 空 用 试验 ， 比 较 受 试制 剂 的 最 高 规格 和 参 比 
制剂 表 中 列 出 的 药品 ; 〈2) 一 项 食物 影响 、 非 重复 性 试验 ， 
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比较 受 试制 剂 的 最 高 规格 和 人 参 比 制剂 。 由 于 单 剂 量 试验 被 认 
为 可 以 更 敏感 地 回答 生物 等 效 性 的 基本 问题 (例如 ， 药 物 从 
制剂 中 释放 进入 系统 循环 ) ， 所 以 一 般 不 推荐 进行 仿制 缓 释 
制剂 的 多 剂量 试验 。 

2.3.2 迟 释 制剂 

采用 与 普通 制剂 相同 的 主要 参数 和 统计 方法 评估 生物 等 
效 性 ， 强 调 迟 释 特 点 。 

由 于 食物 可 能 影响 肠 溶 包 衣 制 剂 中 的 活性 物质 吸收 ， 所 
以 必须 进行 餐 后 生物 等 效 性 试验 。 

2. 4 食物 对 药物 吸收 的 影响 试验 

目前 用 来 考察 食物 对 调 释 制剂 生物 利用 度 影 响 的 推荐 方 
法 如 下 。 但 由 于 食物 药物 相互 影响 的 复杂 性 ， 在 一 些 情 况 下 
也 接受 一 些 不 同 于 常规 的 体内 研究 措施 。 

2.4.1 以 新 化 学 实体 开发 的 调 释 制剂 

单 剂量 ， 二 阶段 交叉 试验 

给 药 1: 空腹 口服 调 释 制剂 

给 药 2 空腹 口服 溶液 或 普通 制剂 

给 药 3; 高 脂 餐 后 口服 调 释 制剂 

给 药 4: 高 脂 餐 后 口服 溶液 或 普通 制剂 

2. 4.2 在 已 上 市 普通 制剂 之 后 开发 调 释 制剂 

单 剂量 ， 三 阶段 交叉 试验 

给 药 1: 空腹 口服 调 释 制剂 

给 药 2: 高 脂 餐 后 口服 调 释 制剂 

给 药 3: 空腹 口服 普通 制剂 

结论 : 无 明显 的 食物 作用 CAUC,， cmx， ts， MRT); 
或 证 明 有 显著 的 食物 效应 

2.4.3 与 上 市 制剂 基本 相似 的 调 释 制剂 

第 一 种 情况 文献 数据 表明 有 显著 的 食物 效应 或 没有 
数据 

单 剂 量 ， 双 二 阶段 交 又 试验 

给 药 1: 空腹 口服 受 试制 剂 

给 药 2: 空腹 口服 参 比 制剂 

给 药 3: 高 脂 餐 后 口服 受 试制 剂 

给 药 4: 高 脂 餐 后 口服 参 比 制剂 

第 二 种 情况 : 文献 数据 表明 没有 显著 的 食物 效应 

单 剂量 ， 二 阶段 交叉 试验 

给 药 1: 高 脂 餐 后 口服 受 试制 剂 

给 药 2: 高 脂 餐 后 口服 参 比 制剂 

3. 试验 报告 

生物 利用 度 或 等 效 性 试验 报告 应 该 给 出 计划 、 实 施 和 评 
价 的 完整 记录 ， 由 研究 者 签字 。 

应 该 提供 研究 负责 人 的 姓名 和 工作 单位 、 试 验 地 点 和 实 
施 时 间 。 试 验 报告 应 该 包括 证 据 ， 表 明 参 比 制剂 选择 符合 要 
求 。 它 应 包括 参 比 药品 名 称 、 规 格 、 剂 型 、 批 号 、 制 造 商 、 
失效 期 和 购买 地 。 

应 该 在 试验 报告 附录 中 包括 用 于 本 试验 的 参 比 和 受 试 批 
号 的 分 析 报 告 。 
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应 该 根据 数据 提交 要 求 ， 提 供 浓度 、 药 动 学 数据 以 及 统 
计 分 析 数 据 。 

应 该 提交 声明 ， 确 认 受 试 药品 与 提交 审批 的 药品 具有 相 
同 的 定量 组 成 ， 以 及 由 同样 的 过 程 制造 。 应 该 提交 爱 试 药品 
已 经 放大 生产 的 证 明 。 应 该 提供 比较 性 溶出 曲线 。 

生物 分 析 方 法 验证 报告 应 该 包括 在 申请 资料 中 。 

应 该 以 适当 的 电子 文本 ， 提 供 足够 详细 的 数据 ， 使 药 动 
学 和 统计 分 析 能 被 重 现 。 

4. 与 生物 等 效 性 试验 相关 的 体外 溶出 度 检查 

4.1 检查 的 一 般 内 容 

在 药品 开发 中 ， 采 用 溶出 度 检 查 作 为 一 种 工具 ， 确 定 可 
能 影响 生物 利用 度 甚至 对 其 有 决定 性 作用 的 制剂 因素 。 一 旦 
组 成 和 制造 过 程 确 定之 后 ， 即 用 溶出 度 检查 作为 药品 批量 放 
大 的 质量 控制 ， 既 保证 批 间 的 一 致 性 ， 也 保证 溶出 曲线 与 关 
键 的 临床 试验 批 次 相似 。 此 外 ， 在 某 些 情况 下 ， 溶 出 度 检查 
可 被 用 于 鹃 免 一 项 生物 等 效 性 试验 。 

必须 有 足够 多 的 采样 时 间 点 ， 至 少 每 15 分 钟 一 次 ， 以 
获得 有 意义 的 溶出 曲线 。 推 荐 在 溶出 曲线 变化 最 大 期 间 采 样 
更 频繁 。 

如 果 一 种 活性 物质 是 高 度 溶解 性 的 ， 而 且 制 剂 在 生理 
pH 值 范围 迅速 溶解 ， 并 已 知 辅料 不 影响 生物 利用 度 ， 即 可 
合理 期 待 它 将 不 会 引起 任何 生物 利用 度 问 题 。 相 反 ， 如 果 一 
活性 物质 溶解 度 低 或 有 限 ， 则 吸收 的 限 速 步骤 可 能 是 制剂 的 
溶出 度 。 当 辅料 控制 释放 和 其 后 的 活性 物质 溶出 时 ， 也 是 这 
种 情况 。 在 这 些 情况 下 ， 推 荐 采用 多 种 检查 条 件 ， 并 进行 足 
够 多 点 采样 。 

4.2 溶出 曲线 的 相似 性 

溶出 曲线 的 相似 性 检查 以 及 从 结果 中 导出 的 任何 结论 
(例如 证 明生 物 溃 免 的 合理 性 )， 只 有 当 使 用 足够 数目 的 时 间 
点 充分 表征 溶出 曲线 时 才 可 能 被 认为 成 立 。 

对 于 普通 制剂 ,在 上 述 内 容 之 外 ， 在 15 分 钟 比较 是 必 
要 的 ， 以 了 解 在 胃 排 空 之 前 是 否 达 到 完全 溶出 。 

可 以 采用 fs 统计 来 确定 参 比 制剂 和 受 试制 剂 溶 出 曲线 
的 相似 性 。 

5. 基于 生物 药剂 学 分 类 系统 的 生物 疮 免 

基于 生物 药剂 学 分 类 系统 (biopharmaceutics classifica- 
tion system，BCS) 的 生物 豁免 是 减少 体内 生物 等 效 性 试验 的 
手段 ， 即 它 可 能 替代 体内 生物 等 效 性 试验 。 如 果 体 内 行为 的 
生物 等 效 人 性 假设 能 够 通过 充分 的 体外 数据 证 明 ， 则 可 能 希 免 
体内 生物 等 效 性 试验 。 

基于 BCS 的 生物 豁免 仅 局 限于 人 体 吸收 情况 已 知 的 高 
溶解 性 药物 ， 并 且 不 应 是 窄 治疗 指数 药物 。 这 一 概念 适用 于 
具有 全 身 作用 的 普通 口服 固体 制剂 的 相同 剂型 。 但 是 ， 它 不 
适用 于 舌 下 制剂 、 颊 制剂 和 调 释 制剂 。 
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一 、 范 转 

准确 测定 生物 基质 (如 全 血 、 血 清 、 血 浆 、 尿 ?中 的 药物 
浓度 ， 对 于 药物 和 制剂 研发 非常 重要 。 这 些 数据 可 被 用 于 支 
持 药品 的 安全 性 和 有 效 性 ， 或 根据 毒 动 学 、 药 动 学 和 生物 等 
效 性 试验 的 结果 做 出 关键 性 决定 。 因 此 ， 必 须 完整 地 验证 和 
记录 应 用 的 生物 分 析 方 法 ， 以 获得 可 靠 的 结果 。 

本 指导 原则 提供 生物 分 析 方 法 验证 的 要 求 ， 也 涉及 非 临 
床 或 临床 试验 样品 实际 分 析 的 基本 要 求 ， 以 及 何 时 可 以 使 用 
部 分 验证 或 交叉 验证 ， 来 替代 完整 验证 。 本 指导 原则 二 和 三 
主要 针对 色谱 分 析 方 法 ， 四 针对 配 体 结合 分 析 方 法 。 

生物 样品 定量 分 析 方 法 验证 和 试验 样品 分 析 应 符合 本 指 
导 原 则 的 技术 要 求 。 应 该 在 相应 的 生物 样品 分 析 中 遵守 
GLP 原则 或 GCP 原则 。 

二 、 生 物 分 析 方 法 验证 

(一 ) 分 析 方 法 的 完整 验证 

分 析 方 法 验证 的 主要 目的 是 ， 证 明 特 定 方法 对 于 测定 在 
某 种 生物 基质 中 分 析 物 浓度 的 可 靠 性 。 此 外 ， 方 法 验证 应 采 
用 与 试验 样品 相同 的 抗 凝 剂 。 一 般 应 对 每 个 新 分 析 方 法 和 新 
分 析 物 进行 完整 验证 。 当 难于 获得 相同 的 基质 时 ， 可 以 采用 
适当 基质 替代 ， 但 要 说 明理 由 。 

一 个 生物 分 析 方 法 的 主要 特征 包括 : 选择 人 性、 定量 下 
限 、 响 应 函数 和 校正 范围 (标准 曲线 性 能 )、 准 确 度 、 精 密 
度 、 基 质 效 应 、 分 析 物 在 生物 基质 以 及 溶液 中 储存 和 处 理 全 
过 程 中 的 稳定 性 。 

有 时 可 能 需要 测定 多 个 分 析 物 。 这 可 能 涉及 两 种 不 同 的 
药物 ， 也 可 能 涉及 一 个 母体 药物 及 其 代谢 物 ， 或 一 个 药物 的 
对 映 体 或 异 构 体 。 在 这 些 情况 下 ， 验 证 和 分 析 的 原则 适用 于 
所 有 涉及 的 分 析 物 。 

对 照 标准 物质 

在 方法 验证 中 ， 含 有 分 析 物 对 照 标准 物质 的 溶液 将 被 加 入 
到 空白 生物 基质 中 。 此 外 ， 色 谱 方 法 通常 使 用 适当 的 内 标 。 

应 该 从 可 追 潮 的 来 源 获得 对 照 标准 物质 。 应 该 科学 论证 
对 照 标准 物质 的 适用 性 。 分 析 证 书 应 该 确认 对 照 标准 物质 的 
纯度 ， 并 提供 储存 条 件 、 失 效 日 期 和 批号 。 对 于 内 标 ， 只 要 
能 证 明 其 适用 性 即 可 ， 例 如 显示 该 物质 本 身 或 其 相关 的 任何 
杂质 不 产生 干扰 。 

当 在 生物 分 析 方 法 中 使 用 质谱 检测 时 ， 推 荐 尽 可 能 使 用 
稳定 同位 素 标记 的 内 标 。 它 们 必须 具有 足够 高 的 同位 素 纯 
度 ， 并 且 不 发 生 同 位 素 交 换 反应 ， 以 避免 结果 的 偏差 。 

1. 选择 性 

该 分 析 方法 应 该 能 够 区 分 目标 分 析 物 和 内 标 与 基质 的 内 
源 性 组 分 或 样品 中 其 他 组 分 。 应 该 使 用 至 少 6 个 受 试 者 的 适 
宜 的 空白 基质 来 证 明 选 择 性 (动物 空白 基质 可 以 不 同 批 次 混 
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合 )， 它 们 被 分 别 分 析 并 评价 干扰 。 当 干扰 组 分 的 响应 低 于 
分 析 物 定量 下 限 响 应 的 20%， 并 低 于 内 标 响应 的 5% 时 ， 通 
常 即 可 以 接受 。 

应 该 考察 药物 代谢 物 、 经 样品 预 处 理 生 成 的 分 解 产 物 以 
及 可 能 的 同 服药 物 引 起 干扰 的 程度 。 在 适当 情况 下 ， 也 应 该 
评价 代谢 物 在 分 析 过 程 中 回复 转化 为 母体 分 析 物 的 可 能 性 。 

2. 残留 

应 该 在 方法 建立 中 考察 残留 并 使 之 最 小 。 残 留 可 能 不 影 
响 准确 度 和 精密 度 。 应 通过 在 注射 高 浓度 样品 或 校正 标 样 
后 ， 注 射 空白 样 品 来 估计 残留 。 高 浓度 样品 之 后 在 空白 样品 
中 的 残留 应 不 超过 定量 下 限 的 20%， 并 且 不 超过 内 标的 
5% 。 如 果 残 留 不 可 避免 ， 应 考虑 特殊 措施 ， 在 方法 验证 时 
检验 并 在 试验 样品 分 析 时 应 用 这 些 措施 ， 以 确保 不 影响 准确 
度 和 精密 度 。 这 可 能 包括 在 高 浓度 样品 后 注射 空白 样品 ， 然 
后 分 析 下 一 个 试验 样品 。 

3. 定量 下 限 

定量 下 限 是 能 够 被 可 靠 定量 的 样品 中 分 析 物 的 最 低 浓 
度 ， 具 有 可 接受 的 准确 度 和 精密 度 。 定 量 下 限 是 标准 曲线 的 
最 低 点 ， 应 适用 于 预期 的 浓度 和 试验 目的 。 

4. 标准 曲线 

应 该 在 指定 的 浓度 范围 内 评价 仪器 对 分 析 物 的 响应 ， 获 
得 标准 曲线 。 通 过 加 人 已 知 浓度 的 分 析 物 (和 内 标 ) 到 空白 基 
质 中 ， 制 备 各 浓度 的 校正 标 样 ， 其 基质 应 该 与 目标 试验 样品 
基质 相同 。 方 法 验证 中 研究 的 每 种 分 析 物 和 每 一 分 析 批 ， 都 
应 该 有 一 条 标准 曲线 。 

在 进行 分 析 方法 验证 之 前 ， 最 好 应 该 了 解 预期 的 浓度 范 
围 。 标 准 曲线 范围 应 该 尽量 覆盖 预期 浓度 范围 ， 由 定量 下 限 
和 定量 上 限 (校正 标 样 的 最 高 浓度 ) 来 决定 。 该 范围 应 该 足够 
描述 分 析 物 的 药 动 学 。 

应 该 使 用 至 少 6 个 校正 浓度 水 平 ， 不 包括 空白 样品 (不 
会 分 析 物 和 内 标的 处 理 过 的 基质 样品 ) 和 零 浓 度 样 品 ( 含 内 标 
的 处 理 过 的 基质 )。 每 个 校正 标 样 可 以 被 多 次 处 理 和 分 析 。 

应 该 使 用 简单 且 足 够 描述 仪器 对 分 析 物 浓度 响应 的 关系 
式 。 空 白 和 零 浓 度 样品 结果 不 应 参与 计算 标准 曲线 参数 。 

应 该 提交 标准 曲线 参数 ， 测 定 校 正 标 样 后 回 算得 出 的 浓 
度 应 一 并 提交 。 在 方法 验证 中 ， 至 少 应 该 评价 3 条 标准 
曲线 。 

校正 标 样 回 算 的 浓度 一 般 应 该 在 标示 值 的 +15% 以 内 ， 
定量 下 限 处 应 该 在 +20%% 内 。 至 少 75% 校 正 标 样 ， 含 最 少 6 
个 有 效 浓 度 ， 应 满足 上 述 标准 。 如 果 某 个 校正 标 样 结果 不 符 
合 这 些 标准 ， 应 该 拒绝 这 一 标 样 ， 不 含 这 一 标 样 的 标准 曲线 
应 被 重新 评价 ， 包 括 回归 分 析 。 

最 好 使 用 新 鲜 配 制 的 样品 建立 标准 曲线 ， 但 如 果 有 稳定 
性 数据 支持 ， 也 可 以 使 用 预先 配制 并 储存 的 校正 标 样 。 

5. 准确 度 

分 析 方 法 的 准确 度 描述 该 方法 测 得 值 与 分 析 物 标示 浓度 的 
接近 程度 ， 表 示 为 :( 测 得 值 /真实 值 )x100%。 应 采用 加 入 已 知 
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量 分 析 物 的 样品 来 评估 准确 度 ， 即 质 控 样品 。 质 控 样 品 的 配制 
应 该 与 校正 标 样 分 开 进 行 ， 使 用 另行 配制 的 储备 液 。 

应 该 根据 标准 曲线 分 析 质 控 样 品 ， 将 获得 的 浓度 与 标示 
浓度 对 比 。 准 确 度 应 报告 为 标示 值 的 百分比 。 应 通过 单一 分 
析 批 ( 批 内 准确 度 ) 和 不 同 分 析 批 ( 批 间 准确 度 ) 获 得 质 控 样 品 
值 来 评价 准确 度 。 

为 评价 一 个 分 析 批 中 不 同时 间 的 任何 趋势 ， 推 荐 以 质 控 
样品 分 析 批 来 证 明 准 确 度 ， 其 样品 数 不 少 于 一 个 分 析 批 预期 
的 样品 数 。 

批 内 准确 度 

为 了 验证 批 内 准确 度 ， 应 取 一 个 分 析 批 的 定量 下 限 及 
低 、 中 、 高 浓度 质 控 样 品 ， 每 个 浓度 至 少 用 5 个 样品 。 浓 度 
水 平 覆盖 标准 曲线 范围 : 定量 下 限 ， 在 不 高 于 定量 下 限 浓度 
3 倍 的 低 浓度 质 控 样 品 ， 标 准 曲线 范围 中 部 附近 的 中 浓度 质 
挖 样品 ， 以 及 标准 曲线 范围 上 限 约 75% 处 的 高 浓度 质 控 样 
品 。 准 确 度 均值 一 般 应 在 质 控 样 品 标示 值 的 +t15%% 之 内 ， 定 
量 下 限 准确 度 应 在 标示 值 的 +20%% 范 围 内 。 

批 间 准确 度 

通过 至 少 3 个 分 析 批 ， 且 至 少 两 天 进行 ， 每 批 用 定量 下 
限 以 及 低 、 中 、 高 浓度 质 控 样品 ， 每 个 浓度 至 少 5 个 测定 值 
来 评价 。 准 确 度 均 值 一 般 应 在 质 控 样品 标示 值 的 +15% 范 围 
内 ， 对 于 定量 下 限 ， 应 在 标示 值 的 +420% 范 围 内 。 

报告 的 准确 度 和 精密 度 的 验证 数据 应 该 包括 所 有 获得 的 
测定 结果 ， 但 是 已 经 记录 明显 失误 的 情况 除外 。 

6. 精密 度 

分 析 方 法 的 精密 度 描述 分 析 物 重复 测定 的 接近 程度 ， 定 
义 为 测量 值 的 相对 标准 差 ( 变 异 系数 )。 应 使 用 与 证 明 准 确 度 
相同 分 析 批 样品 的 结果 ， 获 得 在 同一 批 内 和 不 同 批 间 定量 下 
限 以 及 低 、 中 、 高 浓度 质 控 样品 的 精密 度 。 

对 于 验证 批 内 精密 度 ， 至 少 需 要 一 个 分 析 批 的 4 个 浓 
度 ， 即 定量 下 限 以 及 低 、 中 、 高 浓度 ， 每 个 浓度 至 少 5 个 样 
品 。 对 于 质 控 样品 ， 批 内 变异 系数 一 般 不 得 超过 15%， 定 
量 下 限 的 变异 系数 不 得 超过 20%% 。 

对 于 验证 批 间 精密 度 ， 至 少 需要 3 个 分 析 批 (至 少 2 天 ) 
的 定量 下 跟 以 及 低 、 中 、 高 浓度 ， 每 个 浓度 至 少 5 个 样品 。 
对 于 质 控 样品 ， 批 间 变异 系数 一 般 不 得 超过 15% ， 定 量 下 
限 的 变异 系数 不 得 超过 20% 。 

7. 稀释 可 靠 性 

样品 稀释 不 应 影响 准确 度 和 精密 度 。 应 该 通过 向 基质 中 
加 入 分 析 物 至 高 于 定量 上 限 浓 度 ， 并 用 空白 基质 稀释 该 样品 
(每 个 稀释 因子 至 少 5 个 测定 值 )， 来 证 明 稀释 的 可 靠 性 。 准 
确 度 和 精密 度 应 在 +15% 之 内 ， 稀 释 的 可 靠 性 应 该 覆盖 试验 
样品 所 用 的 稀释 倍数 。 

可 以 通过 部 分 方法 验证 来 评价 稀释 可 靠 性 。 如 果 能 够 证 
明 其 他 基质 不 影响 精密 度 和 准确 度 ， 也 可 以 接受 其 使 用 。 

8$. 基质 效应 

当 采 用 质谱 方法 时 ， 应 该 考察 基质 效应 。 使 用 至 少 6 批 
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来 自 不 同 供 体 的 空白 基质 ， 不 应 使 用 合并 的 基质 。 如 果 基 质 
难以 获得 ， 则 使 用 少 于 6 批 基 质 ， 但 应 该 说 明理 由 。 

对 于 每 批 基质 ， 应 该 通过 计算 基质 存在 下 的 峰 面 积 (由 
空白 基质 提取 后 加 入 分 析 物 和 内 标 测 得 )， 与 不 含 基质 的 相 
应 峰 面积 (分 析 物 和 内 标的 纯 溶 液 ) 比 值 ， 计 算 每 一 分 析 物 和 
内 标的 基质 因子 。 进 一 步 通 过 分 析 物 的 基质 因子 除 以 内 标的 
基质 因子 ， 计 算 经 内 标 归 一 化 的 基质 因子 。 从 6 批 基质 计算 
的 内 标 归 一 化 的 基质 因子 的 变异 系数 不 得 大 于 15%。 该 测 
定 应 分 别 在 低 浓度 和 高 浓度 下 进行 。 

如 果 不 能 适用 上 述 方 式 ， 例 如 采用 在 线 样品 预 处 理 的 情 
况 ， 则 应 该 通过 分 析 至 少 6 批 基质 ， 分 别 加 入 高 浓度 和 低 浓 
度 ( 定 量 下 限 浓 度 3 倍 以 内 以 及 接近 定量 上 跟 )， 来 获得 批 间 
响应 的 变异 。 其 验证 报告 应 包括 分 析 物 和 内 标的 峰 面积 ， 以 
及 每 一 样品 的 计算 浓度 。 这 些 浓度 计算 值 的 总 体 变异 系数 不 
得 大 于 15% 。 

除 正 常 基质 外 ， 还 应 关注 其 他 样品 的 基质 效应 ， 例 如 洲 


血 的 或 高 血脂 的 血浆 样品 等 。 


9. 稳定 性 

必须 在 分 析 方 法 的 每 一 步 又 确保 稳定 性 ， 用 于 检查 稳定 
性 的 条 件 ， 例 如 样品 基质 、 抗 凝 剂 、 容 器 材料 、 储 存 和 分 析 
条 件 ， 都 应 该 与 实际 试验 样品 的 条 件 相 似 。 用 文献 报道 的 数 
据 证 明 稳 定性 是 不 够 的 。 

采用 低 和 高 浓度 质 控 样品 (空白 基质 加 入 分 析 物 至 定量 
下 限 浓 度 3 倍 以 内 以 及 接近 定量 上 限 )， 在 预 处 理 后 以 及 在 
所 评价 的 条 件 储存 后 立即 分 析 。 由 新 鲜 制 备 的 校正 标 样 获得 
标准 曲线 ， 根 据 标 准 曲线 分 析 质 控 样 品 ， 将 测 得 浓度 与 标示 
浓度 相 比 较 ， 每 一 浓度 的 均值 与 标示 浓度 的 偏差 应 在 +15% 
范围 内 。 

应 通过 适当 稀释 ， 考 虑 到 检测 器 的 线性 和 测定 范围 ， 检 
验 储备 液 和 工作 溶液 的 稳定 性 。 

稳定 性 检查 应 考察 不 同 储存 条 件 ， 时 间 尺 度 应 不 小 于 试 
验 样品 储存 的 时 间 。 

通常 应 该 进行 下 列 稳定 性 考察 : 

。 分 析 物 和 内 标的 储备 液 和 工作 溶液 的 稳定 性 ; 

。 从 冰箱 储存 条 件 到 室温 或 样品 处 理 温 度 ， 基 质 中 分 析 
物 的 冷冻 和 融化 稳定 性 ; 

。 基 质 中 分 析 物 在 冰箱 储存 的 长 期 稳定 性 ; 

此 外 ， 如 果 适 用 ， 也 应 该 进行 下 列 考察 ; 

。 处 理 过 的 样品 在 室温 下 或 在 试验 过 程 储 存 条 件 下 的 稳 
定性 ; 

。 处 理 过 的 样品 在 自动 进 样 器 温度 下 的 稳定 性 。 

在 多 个 分 析 物 试验 中 ， 特 别 是 对 于 生物 等 效 性 试验 ， 应 
该 关注 每 个 分 析 物 在 含 所 有 分 析 物 基质 中 的 稳定 性 。 

应 特别 关注 受 试 者 采血 时 ， 以 及 在 储存 前 预 处 理 的 基质 
中 分 析 物 的 稳定 性 ， 以 确保 由 分 析 方法 获得 的 浓度 反映 受 试 
者 采样 时 刻 的 分 析 物 浓度 。 可 能 需要 根据 分 析 物 的 结构 ， 按 
具体 情况 证 明 其 稳定 性 。 
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(二 ) 部 分 验证 

在 对 已 被 验证 的 分 析 方 法 进行 小 幅 改 变 情况 下 ， 根 据 改 
变 的 实质 内 容 ， 可 能 需要 部 分 方法 验证 。 可 能 的 改变 包括 : 
生物 分 析 方 法 转移 到 另 一 个 实验 室 ， 改 变 仪器 、 校 正 浓 度 范 
围 、 样 品 体积 ， 其 他 基质 或 物种 ， 改 变 抗 凝 剂 、 样 品 处 理 步 
又 、 储 存 条 件 等 。 应 报告 所 有 的 改变 ， 并 对 重新 验证 或 部 分 
验证 的 范围 说 明理 由 。 

(三 ) 交叉 验证 

应 用 不 同方 法 从 一 项 或 多 项 试验 获得 数据 ， 或 者 应 用 同 
一 方法 从 不 同 试验 地 点 获得 数据 时 ， 需 要 互相 比较 这 些 数 据 
时 ， 需 要 进行 分 析 方 法 的 交叉 验证 。 如 果 可 能 ， 应 在 试验 样 
品 被 分 析 之 前 进行 交叉 验证 ， 同 一 系列 质 控 样品 或 试验 样品 
应 被 两 种 分 析 方法 测定 。 对 于 质 控 样 品 ， 不 同方 法 获得 的 平 
均 准 确 度 应 在 t+15% 范 围 内 ， 如 果 放 宽 ， 应 该 说 明理 由 。 对 
于 试验 样品 ， 至 少 67% 样 品 测 得 的 两 组 数值 差异 应 在 两 者 
均值 的 +20% 范 围 内 。 

三 、 试 验 样品 分 析 

在 分 析 方法 验证 后 ， 可 以 进行 试验 样品 或 受 试 者 样品 分 
析 。 需 要 在 试验 样品 分 析 开 始 前 证 实生 物 分 析 方 法 的 效能 。 

应 根据 已 验证 的 分 析 方法 处 理 试验 样品 以 及 质 控 样 品 
校正 标 样 ， 以 保证 分 析 批 被 接受 。 

(一 ) 分 析 批 

一 个 分 析 批 包括 空白 样品 和 零 浓 度 样品 ， 包 括 至 少 6 个 
浓度 水 平 的 校正 标 样 ， 至 少 3 个 浓度 水 平 质 控 样品 ( 低 、 中 、 
高 浓度 双重 样品 ， 或 至 少 试验 样品 总 数 的 5% ， 两 者 中 取 数 
目 更 多 者 )， 以 及 被 分 析 的 试验 样品 。 所 有 样品 (校正 标 样 、 
质 控 和 试验 样品 ) 应 按照 它们 将 被 分 析 的 顺序 ， 在 同一 样品 
批 中 被 处 理 和 提取 。 一 个 分 析 批 包括 的 样品 在 同一 时 间 处 
理 ， 即 没有 时 间 间 隔 ， 由 同一 分 析 者 相继 处 理 ， 使 用 相同 的 
试剂 ， 保 持 一 致 的 条 件 。 质 控 样品 应 该 分 散 到 整个 批 中 ， 以 
此 保证 整个 分 析 批 的 准确 度 和 精密 度 。 

对 于 生物 等 效 性 试验 ， 建 议 一 名 受 试 者 的 全 部 样品 在 同 
一 分 析 批 中 分 析 ， 以 减少 结果 的 变异 。 

(二 ) 分 析 批 的 接受 标准 

应 在 分 析 试 验 计划 或 标准 操作 规程 中 ， 规 定 接受 或 拒绝 
一 个 分 析 批 的 标准 。 在 整个 分 析 批 包含 多 个 部 分 批 次 的 情 
况 ， 应 该 针对 整个 分 析 批 ， 也 应 该 针对 分 析 批 中 每 一 部 分 批 
次 样品 定义 接受 标准 。 应 该 使 用 下 列 接受 标准 : 

校正 标 样 测定 回 算 浓度 一 般 应 在 标示 值 的 +15% 范 围 
内 ,定量 下 限 应 在 +20% 范 围 内 。 不 少 于 6 个 校正 标 样 ， 至 
少 75% 标 样 应 符合 这 些 标准 。 如 果 校 正 标 样 中 有 一 个 不 符 
合 标准 ， 则 应 该 拒绝 这 个 标 样 ， 重 新 计算 不 含 该 标 样 的 标准 
曲线 ， 并 进行 回归 分 析 。 

质 控 样品 的 准确 度 值 应 该 在 标示 值 的 +15% 范 围 内 。 至 
少 67% 质 控 样 品 ， 且 每 一 浓度 水 平 至 少 50% 样 品 应 符合 这 
一 标准 。 在 不 满足 这 些 标准 的 情况 下 ， 应 该 拒绝 该 分 析 批 ， 
相应 的 试验 样品 应 该 重新 提取 和 分 析 。 
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在 同时 测定 几 个 分 析 物 的 情况 下 ， 对 每 个 分 析 物 都 要 有 
一 条 标准 曲线 。 如 果 一 个 分 析 批 对 于 一 个 分 析 物 可 以 接受 ， 
而 对 于 另 一 个 分 析 物 不 能 接受 ， 则 接受 的 分 析 物 数据 可 以 被 
使 用 ， 但 应 该 重新 提取 和 分 析 样 品 ， 测 定 被 拒绝 的 分 析 物 。 

如 果 使 用 多 重 校正 标 样 ， 其 中 仅 一 个 定量 下 限 或 定量 上 
限 标 样 不 合格 ， 则 校正 范围 不 变 。 

所 有 接受 的 分 析 批 ， 每 个 浓度 质 控 样品 的 平均 准确 度 和 
精密 度 应 该 列表 ， 并 在 分 析 报告 中 给 出 。 如 果 总 平均 准确 度 
和 精密 度 超过 15% ， 则 需要 进行 额外 的 考察 ， 说 明 该 偏差 
的 理由 。 在 生物 等 效 性 试验 情况 下 ， 这 可 能 导致 数据 被 
拒绝 。 

(三 ) 校 正 范围 

如 果 在 试验 样品 分 析 开 始 前 ， 已 知 或 预期 试验 样品 中 的 
分 析 物 浓度 范围 窗 ， 则 推荐 缩 奉 标准 曲线 范围 ， 调 整 质 控 样 
品 浓度 ， 或 者 适当 加 入 质 控 样品 新 的 浓度 ， 以 充分 反映 试验 
样品 的 浓度 。 

如 果 看 起 来 很 多 试验 样品 的 分 析 物 浓度 高 于 定量 上 限 ， 
在 可 能 的 情况 下 ， 应 该 延伸 标准 曲线 的 范围 ， 加 入 额外 浓度 
的 质 控 样品 或 改变 其 浓度 。 

至 少 2 个 质 控 样品 浓度 应 该 落 在 试验 样品 的 浓度 范围 
内 。 如 果 标准 曲线 范围 被 改变 ， 则 生物 分 析 方 法 应 被 重新 验 
证 (部 分 验证 )， 以 确认 响应 函数 并 保证 准确 度 和 精密 度 。 

(四 ) 试 验 样品 的 重新 分 析 和 报告 值 选择 

应 该 在 试验 计划 或 标准 操作 规程 中 预先 确定 重新 分 析 试 
验 样品 的 理由 以 及 选择 报告 值 的 标准 。 在 试验 报告 中 应 该 提 
供 重新 分 析 的 样品 数目 以 及 占 样 品 总 数 的 比例 。 

重新 分 析 试验 样品 可 能 基于 下 列 理 由 ; 

。 由 于 校正 标 样 或 质 控 样品 的 准确 度 或 精密 度 不 符合 接 
受 标准 ， 导 致 一 个 分 析 批 被 拒绝 ; 

。 内 标的 响应 与 校正 标 样 和 质 控 样品 的 内 标 响应 差异 
显著 ; 

. 进 样 不 当 或 仪器 功能 异常 ; 

。 测 得 的 浓度 高 于 定量 上 限 ， 或 低 于 该 分 析 批 的 定量 下 
限 ， 且 该 批 的 最 低 浓 度 标 样 从 标准 曲线 中 被 拒绝 ， 导 致 比 其 
他 分 析 批 的 定量 下 限 高 ， 

。 在 给 药 前 样品 或 安慰 剂 样品 中 测 得 可 定量 的 分 析 物 ; 

。 色谱 不 佳 。 

对 于 生物 等 效 性 试验 ， 通 常 不 能 接受 由 于 药 动 学 理由 重 
新 分 析 试验 样品 。 

在 由 于 给 药 前 样品 阳性 结果 或 者 由 于 药 动 学 原因 进行 重新 
分 析 的 情况 下 ， 应 该 提供 重新 分 析 样 品 的 身份 、 初 始 值 、 重 新 
分 析 的 理由 、 重 新 分 析 获 得 值 、 最 终 接受 值 以 及 接受 理由 。 

在 仪器 故障 的 情况 下 ， 如 果 已 经 在 方法 验证 时 证 明了 重 
新 进 样 的 重 现 性 和 进 样 器 内 稳定 性 ， 则 可 以 将 已 经 处 理 的 样 
品 重新 进 样 。 但 对 于 拒绝 的 分 析 批 ， 则 需要 重新 处 理 样品 。 

(五 ) 色 谱 积分 

应 在 标准 操作 规程 中 描述 色谱 的 积分 以 及 重新 积分 。 任 


* 365 。 
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何 对 该 标准 操作 规程 的 偏离 都 应 在 分 析 报 告 中 讨论 。 实 验 室 
应 该 记录 色谱 积分 参数 ， 在 重新 积分 的 情况 下 ， 记 录 原 始 和 
最 终 的 积分 数据 ， 并 在 要 求 时 提交 。 

(六 ) 用 于 评价 方法 重 现 性 的 试验 样品 再 分 析 

在 方法 验证 中 使 用 校正 标 样 和 质 控 样 品 可 能 无 法 模拟 实 
际 试验 样品 。 例 如 ， 和 蛋白 结合 、 已 知 和 未 知 代谢 物 的 回复 转 
化 、 样 品 均一 性 或 同 服药 物 引起 的 差异 ， 可 能 影响 这 些 样 品 
在 处 理 和 储存 过 程 中 分 析 物 的 准确 度 和 精密 度 。 因 此 ， 推 荐 
通过 在 不 同 天 后 ， 在 另外 一 个 分 析 批 中 重新 分 析 试 验 样品 ， 
来 评价 实际 样品 测定 的 准确 度 。 检 验 的 范围 由 分 析 物 和 试验 
样品 决定 ， 并 应 该 基于 对 分 析 方 法 和 分 析 物 的 深入 理解 。 建 
议 获得 cmx 附 近 和 消除 相 样 品 的 结果 ， 一 般 应 该 重新 分 析 
10% 样 品 ， 如 果 样 品 总 数 超过 1000， 则 超出 部 分 重新 分 析 
5% 样 品 。 

对 于 至 少 67% 的 重复 测试 ， 原 始 分 析 测 得 的 浓度 和 重 
新 分 析 测 得 的 浓度 之 间 的 差异 应 在 两 者 均值 的 +20%% 范 
围 内 。 
试验 样品 再 分 析 显 示 偏 差 结 果 的 情况 下 ， 应 该 进行 考 
采取 足够 的 步骤 优化 分 析 方 法 。 
至 少 在 下 列 情形 下 ， 应 该 进行 试验 样品 的 再 分 析 ， 
。 毒 动 学 试验 ， 每 个 物种 一 次 
。 所 有 关键 性 的 生物 等 效 性 试验 
。 首 次 用 于 人 体 的 药物 试验 
。 首 次 用 于 患者 的 药物 试验 
。 首 次 用 于 肝 或 肾 功能 不 全 患者 的 药物 试验 
对 于 动物 试验 ， 可 能 仅 需 要 在 早期 关键 性 试验 中 进行 实 
际 样品 的 再 分 析 ， 例 如 涉及 给 药剂 量 和 测 得 浓度 关系 的 
试验 。 

四 、 配 体 结合 分 析 

配 体 结合 分 析 主 要 用 于 大 分 子 药物 。 前 述 的 验证 原则 以 
及 对 试验 样品 分 析 的 考虑 一 般 也 适用 。 但 是 由 于 大 分 子 固有 
的 特点 和 结构 复杂 性 ， 使 其 难以 被 提取 ， 所 以 常常 在 无 预先 
分 离 的 情况 下 测定 分 析 物 。 此 外 ， 方 法 的 检测 终点 并 不 直接 
来 自分 析 物 的 响应 ， 而 来 自 与 其 他 结合 试剂 产生 的 间接 信 
号 。 配 体 结合 分 析 中 ， 每 个 校正 标 样 、 质 挖 样品 以 及 待 测 样 
品 一 般 都 采用 复 孔 分 析 。 如 无 特殊 说 明 ， 本 节 以 双 和 孔 分 析 为 
原则 。 

(一 ) 方 法 验证 前 的 考量 

1. 标准 品 选择 

生物 大 分 子 具有 不 均一 性 ， 其 中 成 分 的 效 价 与 免疫 反应 
可 能 存在 差异 。 因 此 应 对 标准 品 进行 充分 表征 。 应 尽量 使 用 
纯度 最 高 的 标准 品 。 用 于 配制 校正 标 样 和 质 控 样品 的 标准 品 
应 尽量 与 临床 和 非 临 床 试验 使 用 的 受 试 品 批号 相同 。 标 准 品 
批号 变更 时 ， 应 尽量 对 其 进行 表征 和 生物 分 析 评价 ， 以 确保 
方法 性 能 不 变 。 

2. 基质 选择 

一 般 不 推荐 使 用 经 碳 吸 附 、 免 疫 吸 附 等 方法 提取 过 的 基 
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质 ， 或 透析 血清 、 和 蛋白 缓 冲 液 等 替代 实际 样品 基质 建立 分 析 
方法 。 但 在 某 些 情况 下 ， 复 杂 生 物 基 质 中 可 能 存在 高 浓度 与 
分 析 物 结构 相关 的 内 源 性 物质 ， 其 高 度 干扰 导致 根本 无 法 测 
定 分 析 物 。 在 无 其 他 可 选 定 量 策略 的 前 担 下 ， 可 允许 使 用 替 
代 基 质 建 立 分 析 方 法 。 但 应 对 使 用 替代 基质 建立 方法 的 必要 
性 加 以 证 明 。 

可 采用 替代 基质 建立 标准 曲线 ,但 质 控 样品 必须 用 实际 
样品 基质 配制 ， 应 通过 计算 准确 度 来 证 明基 质 效 应 的 消除 。 

3， 最 低 需 求 稀释 度 的 确定 

分 析 方 法 建立 与 验证 过 程 中 ， 可 能 需要 对 基质 进行 必要 
的 稀释 ， 以 降低 其 产生 的 高 背景 信号 。 在 此 情况 下 ， 应 考察 
最 低 需 求 稀释 度 。 它 是 指 分 析 方 法 中 为 提高 信 骂 比 、 减 少 基 
质 干 扰 、 优 化 准确 度 与 精密 度 而 必须 使 用 缓冲 液 对 生物 样品 
进行 稀释 的 最 小 倍数 。 应 使 用 与 试验 样品 相同 的 基质 来 配制 
加 药 样 品 来 确定 最 低 需 求 稀释 度 。 

4. 试剂 

方法 的 关键 试剂 ， 如 结合 蛋白 、 适 配子 、 抗 体 或 偶 联 搞 
体 、 酶 等 ， 对 分 析 结 果 会 产生 直接 影响 ， 因 此 须 确保 质量 ， 
如 果 在 方法 验证 或 样品 分 析 过 程 中 ,关键 试剂 批 次 发 生 改 
变 ， 须 确认 方法 性 能 不 因此 改变 ， 从 而 确保 不 同 批 次 结果 的 
一 致 性 。 

无 论 是 关键 试剂 ， 还 是 缓冲 液 、 稀 释 液 、 酸 化 剂 等 非 关 
键 试剂 ， 都 应 对 维持 其 稳定 性 的 保障 条 件 进行 记录 ， 以 确保 
方法 性 能 长 期 不 变 。 

(二 ) 方 法 验证 

1. 完整 验证 

《1) 标 准 曲线 与 定量 范围 

标准 曲线 反映 了 分 析 物 浓度 与 仪器 响应 值 之 间 的 关系 。 
在 配 体 结合 分 析 方 法 中 ， 标 准 曲线 的 响应 函数 是 间接 测 得 
的 ， 一 般 呈 非 线性 ， 常 为 S 型 曲线 。 

应 使 用 至 少 6 个 有 效 校 正 标 样 浓度 建立 标准 曲线 。 校正 
标 样 应 在 预期 定量 范围 对 数 坐标 上 近似 等 距离 分 布 。 除 校正 
标 样 外 ， 可 使 用 锚 定 点 辅助 曲线 拟 合 。 

验证 过 程 中 ， 须 至 少 对 6 个 独立 的 分 析 批 进行 测定 ， 结 
果 以 列表 形式 报告 ， 以 确定 标准 曲线 回归 模型 整体 的 稳健 
性 。 拟 合 时 ， 一 条 标 曲 允许 排除 由 于 明确 或 不 明 原 因 产 生 失 
误 的 浓度 点 。 排 除 后 应 至 少 有 75% 的 校正 标 样 回 算 浓度 在 
标示 值 的 +20%%( 定 量 下 限 与 定量 上 限 在 +25%) 范 围 内 。 定 
量 下 限 与 定量 上 限 之 间 的 浓度 范围 为 标准 曲线 的 定量 范围 。 
锚 定 点 校正 样品 是 处 于 定量 范围 之 外 的 标 样 点 ， 用 于 辅助 拟 
合 配 体 结合 分 析 的 非 线性 回归 标准 曲线 ， 因 其 在 定量 范围 之 
外 ， 可 不 遵循 上 述 接受 标准 。 

(2) 特 异性 

特异 性 是 指 在 样品 中 存在 相关 干扰 物质 的 情况 下 ， 分 析 
方法 能 够 准确 、 专 一 地 测定 分 析 物 的 能 力 。 结 构 相 关 物 质 或 
预期 合用 药物 应 不 影响 方法 对 分 析 物 的 测定 。 如 在 方法 建立 
与 验证 阶段 无 法 获取 结构 相关 物质 ， 特 异性 评价 可 在 最 初 方 
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法 验证 完成 后 补充 进行 。 应 采用 未 曾 暴 露 于 分 析 物 的 基质 配 
制 高 浓 度 与 低 浓 度 质 控 样品 ， 加 入 递增 浓度 的 相关 干扰 物质 
或 预期 合用 药物 进行 特异 性 考察 。 未 加 入 分 析 物 的 基质 也 应 
同时 被 测量 。 要 求 至 少 80% 以 上 的 质 控 样品 准确 度 在 t+20% 
范围 内 (如 果 在 定量 下 限 水 平 ， 则 在 +25% 范 围 内 )， 且 未 加 
人 分 析 物 的 基质 的 测量 值 应 低 于 定量 下 限 。 

(3) 选 择 性 

方法 的 选择 性 是 指 基质 中 存在 非 相关 物质 的 情况 下 ， 准 
确 测定 分 析 物 的 能 力 。 由 于 生物 大 分 子 样品 一 般 不 经 提取 ， 
基质 中 存在 的 非 相 关 物 质 可 能 会 干扰 分 析 物 的 测定 。 应 通过 
向 至 少 10 个 不 同 来 源 的 基质 加 入 定量 下 限 和 定量 上 限 水 平 
的 分 析 物 来 考察 选择 性 ， 也 应 同时 测量 未 加 入 分 析 物 的 基 
质 , 选择 性 考察 要 求 至 少 80% 以 上 的 样品 准确 度 在 +20% 范 
围 内 (如 果 在 定量 下 限 水 平 ， 则 在 +25% 范 围 内 ), 且 未 加 入 
分 析 物 的 基质 的 测量 值 应 低 于 定量 下 限 。 如 果 干 扰 具 有 浓度 
依赖 性 ， 则 须 测定 发 生 干 扰 的 最 低 浓度 。 在 此 情况 下 ， 可 能 
需要 在 方法 验证 之 前 调整 定量 下 限 。 根 据 项 目 需要 ， 可 能 需 
要 针对 病人 群体 基质 或 特殊 基质 (如 溶血 基质 或 高 血脂 基质 ) 
考察 选择 性 。 

(4) 精 密度 与 准确 度 

应 选择 至 少 5 个 浓度 的 质 控 样品 进行 准确 度 、 精 密度 以 
及 方法 总 误差 考察 。 包 括 定量 下 限 浓度 、 低 浓度 质 控 ( 定 量 
下 限 浓度 的 3 倍 以 内 )、 中 浓度 质 控 ( 标 准 曲 线 中 段 )、 高 浓 
度 质 控 ( 定 量 上 限 浓度 75% 以 上 ) 以 及 定量 上 限 浓度 质 控 。 
低 、 中 、 高 浓度 质 控 标示 值 不 得 与 校正 标 样 浓度 标示 值 相 
同 。 质 控 样品 应 经 过 冷冻 ， 并 与 试验 样品 采用 相同 的 方法 进 
行 处 理 。 不 建议 采用 新 鲜 配 制 的 质 控 样 品 进行 精密 度 与 准确 
度 考察 。 批 间 考 察 应 在 数 日 内 进行 至 少 6 个 独立 的 分 析 批 测 
定 。 每 批 内 应 包含 至 少 3 套 质 控 样品 (每 套 含 至 少 5 个 浓度 
的 质 控 样品 )。 对 于 批 内 和 批 间 准 确 度 ， 各 浓度 质 控 样品 的 
平均 浓度 应 在 标示 值 的 +20% (定量 下 限 和 定量 上 限 为 + 
25%) 范 围 内 。 批 内 和 批 间 精 密度 均 不 应 超过 20% (定量 下 
限 和 定量 上 限 为 25%)。 此 外 ,方法 总 误差 ( 即 交 相对 偏差 
绝对 值 与 % 变 异 系数 之 和 ) 不 应 超过 30% (定量 下 限 和 定量 
上 限 为 40% ) 。 

(5) 稀 释 线性 

在 标准 曲线 定量 范围 不 能 覆盖 预期 样品 浓度 的 情况 下 ， 
应 使 用 质 控 样 品 进行 方法 的 稀释 线性 考察 ， 即 评价 样品 浓度 
超过 分 析 方 法 的 定量 上 限时 ， 用 空白 基质 将 样品 浓度 稀释 至 
定量 范围 内 后 ， 方 法 能 否 准确 测定 。 进 行 稀释 实验 的 另 一 目 
的 是 考察 方法 是 否 存在 “前 带 ” 或 “ 钩 状 ”效应 ， 即 高 浓度 
分 析 物 引起 的 信号 抑制 。 

稀释 线性 考察 中 ,稀释 至 定量 范围 内 的 每 个 QC 样品 经 
稀释 度 校正 后 的 回 算 浓 度 应 在 标示 值 的 +20% 范 围 内 ， 且 所 
有 QC 样品 回 算 终 浓度 的 精密 度 不 超过 20% 。 

(6) 平 行 性 

为 发 现 可 能 存在 的 基质 效应 ， 或 代谢 物 的 亲 和 性 差异 ， 
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在 可 获得 真实 试验 样品 的 情况 下 ， 应 考虑 对 标准 曲线 和 系列 
稀释 的 试验 样品 之 间 进 行 平 行 性 考察 。 应 选取 高 深度 试验 样 
品 ( 最 好 采用 超出 定量 上 限 的 样品 ) ， 用 空白 基质 将 其 稀释 到 
至 少 3 个 不 同 浓度 后 进行 测定 ， 系 列 稀释 样品 间 的 精密 度 不 
应 超过 30% 。 如 果 存 在 样品 稀释 非 线 性 的 情况 ( 即 非 平行 
性 )， 则 应 按 事先 的 规定 予以 报告 。 如 果 在 方法 验证 期 间 无 
法 获取 真实 试验 样品 ， 则 应 在 获得 真实 试验 样品 后 尽快 进行 
平行 性 考察 。 

(7) 样 品 稳定 性 

应 使 用 低 、 高 浓度 质 控 样品 考察 分 析 物 的 稳定 性 。 稳 定 
性 考察 应 包括 室温 或 样品 处 理 温度 下 的 短期 稳定 性 ， 以 及 冻 
一 融 稳 定性 。 此 外 ， 如 果 试 验 样品 需要 长 期 冻 存 ， 则 应 在 可 
能 冻 存 样品 的 每 个 温度 下 进行 长 期 稳定 性 考察 。 每 一 浓度 质 
控 样 品 应 有 67%% 以 上 的 样品 浓度 在 标示 值 的 +20 闻 范围 内 。 

(8) 商 品 化 试剂 盒 

商品 化 试剂 盒 可 以 用 来 进行 试验 样品 分 析 ， 但 使 用 前 必 
须 按 本 指导 原则 的 要 求 对 其 进行 验证 。 

2. 部 分 验证 和 交叉 验证 

在 二 、( 二 ) 和 二 、( 三 ) 中 令 述 的 关于 验证 的 各 项 内 容 都 
适用 于 配 体 结合 分 析 。 

(三 ) 试 验 样品 分 析 

1. 分 析 批 

配 体 结合 分 析 中 最 常 使 用 微 孔 板 ， 一 个 微 孔 板 通常 为 一 
个 分 析 批 。 每 个 微 孔 板 应 包含 一 套 独 立 的 标准 曲线 和 质 控 样 
品 ， 以 校准 板 间 差异 。 在 使 用 某 些 平台 时 ， 单 个 样品 载体 的 
通 量 可 能 有 限 ， 此 时 允许 一 个 分 析 批 包含 多 个 载体 。 可 在 该 
分 析 批 的 首 个 与 末 个 载体 各 设置 一 套 标准 曲线 ， 同 时 在 每 一 
载体 上 设置 质 控 样品 。 所 有 样品 均 应 复 孔 测定 。 

2, 试验 样品 分 析 的 接受 标准 

对 于 每 个 分 析 批 ， 除 锚 定 点 外 ， 标 准 曲线 须 有 75% 以 
上 的 校正 标 样 (至 少 6 个 ) 回 算 浓度 在 标示 值 的 +20% (定量 下 
限 和 定量 上 限 为 +25%) 范 围 内 。 

每 块 板 应 含有 至 少 2 套 3 水 平 ( 低 、 中 、 高 浓度 ) 的 复 设 
质 控 样 品 。 在 试验 样品 测试 过 程 的 验证 中 ， 质 控 样 品 的 复 设 
数量 应 与 试验 样品 分 析 一 致 。 每 块 板 至 少 67%% 的 质 控 样 品 
应 符合 准确 度 在 +20% 范 围 以 内 ， 精 密度 不 超过 20% 的 标 
准 ， 且 每 一 浓度 水 平 的 质 控 样品 中 至 少 50% 符 合 上 述 标准 。 

3. 实际 样品 再 分 析 

在 3. 6 节 中 关于 实际 样品 再 分 析 的 所 有 论述 均 适 用 于 配 
体 结合 分 析 。 再 分 析 样 品 的 接受 标准 为 初 测 浓度 与 复 测 浓度 
都 在 二 者 均值 的 +30% 范 围 内 ， 再 分 析 样 品 中 至 少 67% 以 上 
应 符合 该 接受 标准 。 

五 、 试 验 报告 

(一 ) 方 法 验证 报告 

如 果 方 法 验证 报告 提供 了 足够 详细 的 信息 ， 则 可 以 引用 
主要 分 析 步 又 的 标准 操作 规程 标题 ， 否 则 应 该 在 报告 后 面 附 
土 这 些 标准 操作 规程 的 内 容 。 
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全 部 源 数据 应 该 以 其 原始 格式 保存 ， 并 根据 要 求 提供 。 

应 该 记录 任何 对 验证 计划 的 偏离 。 

方法 验证 报告 应 该 包括 至 少 下 列 信息 : 

。 验 证 结果 概要 ; 

。 所 用 分 析 方 法 的 细节 ， 如 果 参 考 了 已 有 方法 ， 给 出 分 
析 方 法 的 来 源 ; 

。 摘要 叙述 分 析 步 又 (分 析 物 ， 内 标 ， 样 品 预 处 理 、 提 
取 和 分 析 ); 

。 对 照 标准 品 ( 来 源 ， 批 号 ， 分 析 证 书 ， 稳 定性 和 储存 
条 件 ); 

。 校 正 标 样 和 质 控 样 品 ( 基 质 ， 抗 凝 剂 ， 预 处 理 ， 制 备 
日 期 和 储存 条 件 ); 

。 分 析 批 的 接受 标准 ; 

。 分 析 批 : 所 有 分 析 批 列表 ， 包括 校正 范围 、 响 应 芭 
数 、 回 算 浓 度 、 准 确 度 ; 所 有 接受 分 析 批 的 质 控 样品 结果 列 
表 ; 储备 液 、 工 作 溶液 、 质 控 在 所 用 储存 条 件 下 的 稳定 性 数 
据 ; 选择 性 、 定 量 下 限 、 残 留 、 基 质 效应 和 稀释 考察 数据 ; 

。 方 法 验证 中 得 到 的 意外 结果 ， 充 分 说 明 采 取 措 施 的 
理由 ; 

。 对 方法 或 对 标准 操作 规程 的 偏离 。 

所 有 测定 及 每 个 计算 浓度 都 必须 出 现在 验证 报告 中 。 

(二 ) 样 晶 分 析 报 告 

样品 分 析 报 告 应 该 引用 该 试验 样品 分 析 的 方法 验证 报 
， 还 应 包括 对 试验 样品 的 详细 描述 。 

全 部 源 数据 应 该 以 其 原始 格式 保存 ， 并 根据 要 求 提 供 。 

应 该 在 分 析 报 告 中 讨论 任何 对 试验 计划 、 分 析 步 骤 或 标 
准 操作 规程 的 偏离 。 

分 析 报 告 应 至 少 包 括 下 列 信息 : 

。 对 照 标准 品 ; 

。 校 正 标 样 和 质 控 样 品 的 储存 条 件 ; 

。 简 要 令 述 分 析 批 的 接受 标准 ， 引 用 特定 的 试验 计划 或 
标准 操作 规程 ; 

。 样 品 踪迹 (接收 日 期 和 内 容 ， 接 收 时 样品 状态 ， 储 存 
地 点 和 条 件 ); 

。 试 验 样品 分 析 :， 所 有 分 析 批 和 试验 样品 列表 ， 包 括 分 
析 日 期 和 结果 ; 所 有 接受 的 分 析 批 的 标准 曲线 结果 列表 ; 所 
有 分 析 批 的 质 控 结果 列表 ， 落 在 接受 标准 之 外 的 数值 应 该 清 
楚 标 出 ; 

。 失 败 的 分 析 批 数目 和 日 期 ; 

。 对 方法 或 标准 操作 规程 的 偏离 ; 

。 重 新 分 析 结 果 。 

试验 样品 再 分 析 的 结果 可 以 在 方法 验证 报告 、 样 品 分 析 
报告 或 者 在 单独 的 报告 中 提供 。 

对 于 生物 等 效 性 试验 等 ， 应 在 样品 分 析 报 告 之 后 按 规定 
附 上 受 试 者 分 析 批 的 全 部 色谱 图 ， 包 括 相 应 的 质 控 样品 和 校 
正 标 样 的 色谱 图 。 
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缓 释 、 控 释 制 剂 与 普通 制剂 比较 ， 药 物 治疗 作用 持久 
毒 副作用 低 、 用 药 次 数 减少 。 由 于 设计 要 求 ， 药 物 可 缓慢 
释放 进入 体内 ， 血 药 浓度 “ 峰 谷 ”波动 小 ， 可 避免 超过 治 ' 
血 药 浓度 范围 的 毒 副 作用 ， 又 能 保持 在 有 效 浓度 范围 ( 治 
窗 ) 之 内 以 维持 疗效 。 缓 释 、 控 释 制 剂 也 包括 眼 用 、 鼻 腔 
耳 道 、 阴 道 、 直 肠 、 口 腔 或 牙 用 、 透 皮 或 皮下 、 肌 内 注射 
皮下 植 人 等 ， 使 药物 缓慢 释放 吸收 ， 避 免 肝 门静脉 系统 
“ 首 过 效应 ”的 制剂 。 迟 释 制剂 系 指 在 给 药 后 不 立即 释放 
物 的 制剂 ， 如 避免 药物 在 胃 内 灭 活 或 对 胃 的 刺激 ， 而 延迟 
肠 内 释放 或 在 结肠 定位 释放 的 制剂 ， 也 包括 在 某 种 条 件 下 
然 释放 的 脉冲 制剂 。 

缓 释 、 控 释 、 迟 释 制 剂 的 释 药 原理 主要 有 控制 溶出 
扩散 、 洲 蚀 或 扩散 与 溶出 相 结合 ， 也 可 利用 渗透 压 或 离 
交换 机 制 。 释 放 过 程 可 以 用 不 同方 程 进行 曲线 拟 合 ， 如 
级 方程 、Higuchi 方程 、 零 级 方程 等 。 缓 释 与 控 释 的 主要 
别 在 于 缓 释 制 剂 是 按时 间 变 化 先 多 后 少 地 非 恒 速 释放 ， 
控 释 制剂 是 按 零 级 速率 规律 释放 ， 即 其 释 药 是 不 受 时 间 
响 的 恒 速 释放 ， 可 以 得 到 更 为 平稳 的 血 药 浓度 ，“ 峰 谷 
波动 更 小 ， 直 至 基本 吸收 完全 。 通 常 缓 释 、 控 释 制 剂 中 
含 的 药物 量 比 相应 单 剂量 的 普通 制剂 多 ,工艺 也 较 复杂 
为 了 既 能 获得 可 靠 的 治疗 效果 又 不 致 引起 突然 释放 ( 突 释 
所 带 来 毒 副作用 的 危险 性 ， 必 须 在 设计 、 试 制 、 生 产 等 
节 避 免 或 减少 突 释 。 缓 释 、 控 释 、 迟 释 制 剂 体外 、 体 内 
释放 行为 应 符合 临床 要 求 ， 且 不 受 或 少 受 生理 与 食物 因 
的 影响 。 所 以 应 有 一 个 能 反映 体内 基本 情况 的 体外 释放 
实验 方法 和 控制 指标 ， 以 有 效 控制 制剂 质量 ， 保 证 制剂 
安全 性 与 有 效 性 。 

本 指导 原则 的 缓 释 、 控 释 、 迟 释 制剂 以 口服 为 重点 ， 
可 供 其 他 给 药 途径 参考 。 

一 、 缓 释 、 控 释 、 迟 释 制剂 的 定义 

1. 缓 释 制剂 

系 指 在 规定 的 释放 介质 中 ， 按 要 求 缓慢 地 非 恒 速 释放 - 
物 ， 与 相应 的 普通 制剂 比较 ， 给 药 频 率 比 普通 制剂 减少 一 
或 有 所 减少 ， 且 能 显著 增加 患者 依从 性 的 制剂 。 

2. 控 释 制剂 

系 指 在 规定 的 释放 介质 中 ， 按 要 求 缓慢 地 恒 速 释放 - 
物 ， 与 相应 的 普通 制剂 比较 ， 给 药 频率 比 普通 制剂 减少 一 
或 有 所 减少 ， 血 药 浓度 比 缓 释 制剂 更 加 平稳 ， 且 能 显著 增 力 
患者 依从 性 的 制剂 。 

3, 迟 释 制剂 

迟 释 制剂 系 指 在 给 药 后 不 立即 释放 药物 的 制剂 ， 包 括 
溶 制剂 、 结 肠 定位 制剂 和 脉冲 制剂 等 。 

肠 溶 制剂 系 指 在 规定 的 酸性 介质 中 不 释放 或 几乎 不 释 
药物 ， 而 在 要 求 的 时 间 内 ， 于 pH 6. 8 磷酸 盐 缓 冲 液 中 大 
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分 或 全 部 释放 药物 的 制剂 。 

结肠 定位 制剂 系 指 在 胃 肠 道上 部 基本 不 释放 、 在 结肠 内 
大 部 分 或 全 部 释放 的 制剂 ， 即 一 定时 间 内 在 规定 的 酸性 介质 
与 pH 6. 8 磷酸 盐 缓 冲 液 中 不 释放 或 几乎 不 释放 ， 而 在 要 求 
的 时 间 内 ， 于 pH 7.5 一 8.0 磷酸 盐 缓冲 液 中 大 部 分 或 全 部 
释放 的 制剂 。 

脉冲 制剂 系 指 不 立即 释放 药物 ， 而 在 某 种 条 件 下 (如 在 
体液 中 经 过 一 定时 间或 一 定 pH 值 或 某 些 酶 作用 下 ) 一 次 或 
多 次 突然 释放 药物 的 制剂 。 

二 、 体 外 释放 度 试验 

本 试验 是 在 模拟 体内 消化 道 条 件 下 (如 温度 、 介 质 的 
pH 值 、 搅 拌 速率 等 )， 对 制剂 进行 药物 释放 速率 试验 ， 最 
后 制订 出 合理 的 体外 药物 释放 度 ， 以 监测 产品 的 生产 过 程 与 
对 产品 进行 质量 控制 。 

1. 仪器 装置 

除 男 有 规定 外 ， 绥 释 、 控 释 、 迟 释 制 剂 的 体外 药物 释放 
度 试验 可 采用 溶出 度 测定 仪 进行 。 

贴 剂 可 采用 释放 度 测定 法 (通则 0931) 测 定 ， 应 符合 
规定 。 

2. 温度 控制 

缓 释 、 控 释 、 迟 释 制 剂 模拟 体温 应 控制 在 37C 土 
0. 5 ,但 贴 剂 应 在 32C 士 0. 5C 模 拟 表皮 温度 。 

3. 释放 介质 

以 脱 气 的 新 鲜 纯化 水 为 常用 释放 介质 ， 或 根据 药物 的 溶 
解 特性 、 处 方 要 求 、 吸 收 部 位 ， 使 用 稀 盐 酸 (0.001 一 
0. lmol/L) 或 pH 3 一 8 的 磷酸 盐 缓 冲 液 ， 对 难 溶性 药物 不 宜 
采用 有 机 溶剂 ， 可 加 少量 表面 活性 剂 ( 如 十 二 烷 基 硫酸 钠 
等 )。 

释放 介质 的 体积 应 符合 漏 槽 条 件 。 

4. 释放 度 取样 时 间 点 

除 迟 释 制 剂 外 ， 体 外 释放 速率 试验 应 能 反映 出 受 试制 剂 
释 药 速 率 的 变化 特征 ， 且 能 满足 统计 学 处 理 的 需要 ， 释 药 全 
过 程 的 时 间 不 应 低 于 给 药 的 间隔 时 间 ， 且 累积 释放 百分率 要 
求 达到 90% 以 上 。 除 男 有 规定 外 ， 通 常 将 释 药 全 过 程 的 数 
据 作 累积 释放 百分率 -时 间 的 释 药 曲 线 图 ， 制订 出 合理 的 释 
放 度 检查 方法 和 限度 。 

缓 释 制剂 从 释 药 曲 线 图 中 至 少 选 出 3 个 取样 时 间 点 ， 第 
一 点 为 开始 0.5~2 小 时 的 取样 时 间 点 ， 用 于 考察 药物 是 否 
有 突 释 ， 第 二 点 为 中 间 的 取样 时 间 点 ， 用 于 确定 释 药 特性 ， 
最 后 的 取样 时 间 点 ， 用 于 考察 释 药 是 否 基本 完全 。 此 3 点 可 
用 于 表征 体外 缓 释 制 剂 药物 释放 度 。 

控 释 制剂 除 以 上 3 点 外 ， 还 应 增加 2 个 取样 时 间 点 。 此 
5 点 可 用 于 表征 体外 控 释 制剂 药物 释放 度 。 释 放 百 分 率 的 范 
围 应 小 于 缓 释 制剂 。 如 果 需 要 ， 可 以 再 增加 取样 时 间 点 。 

迟 释 制 剂 根据 临床 要 求 ， 设 计 释 放 度 取样 时 间 点 。 

多 于 一 个 活性 成 分 的 产品 ， 要 求 对 每 一 个 活性 成 分 均 按 
以 上 要 求 进行 释放 度 测定 。 
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5. 工艺 的 重 现 性 与 均一 性 试验 

应 考察 3 批 以 上 、 每 批 6 片 ( 粒 ) 产 品 批 与 批 之 间 体 外 药 
物 释 放 度 的 重 现 性 ， 并 考察 同 批 产品 6 片 ( 粒 ) 体 外 药物 释放 
度 的 均一 人 性。 

6. 释 药 模型 的 拟 合 

缓 释 制剂 的 释 药 数据 可 用 一 级 方程 和 Higuchi 方程 等 拟 
合 ， 即 

ln(1 一 M/M- ) 一 一 好 (一 级 方程 ) 
M,/M = 二 kt (Higuchi 方程 ) 
控 释 制剂 的 释 药 数据 可 用 零 级 方程 拟 合 ， 即 
M,/M- 二 kt( 零 级 方程 ) 

上 式 中 ，M, 为 1 时间 的 累积 释放 量 ; M- 为 co 时 累积 释 
放量 ; M,/M- 为 :时 累积 释放 百分率 。 拟 合 时 以 相关 系数 
(7) 最 大 而 均 方 误差 (MSE) 最 小 的 为 最 佳 拟 合 结果 。 

三 、 缓 释 、 控 释 、 迟 释 制剂 的 体内 试验 

对 缓 释 、 控 释 、 述 释 制 剂 的 安全 性 和 有 效 性 进行 评价 ， 
应 通过 体内 的 药 效 学 和 药物 动力 学 试验 。 首先 对 缓 释 、 控 
释 、 述 释 制 剂 中 药物 特性 的 物理 化 学 性 质 应 有 充分 了 解 ， 包 
括 有 关 同 质 多 晶 、 粒 子 大 小 及 其 分 布 、 溶 解 性 、 溶 出 速率 、 
稳定 性 以 及 制剂 可 能 遇 到 的 其 他 生理 环境 极端 条 件 下 控制 药 
物 释放 的 变量 。 制 剂 中 药物 因 受 处 方 和 制备 工艺 等 因素 的 影 
响 ， 溶 解 度 等 物理 化 学 特性 会 发 生变 化 ， 应 测定 相关 条 件 下 
的 溶解 特性 。 难 溶性 药物 的 制剂 处 方 中 含有 表面 活性 剂 ( 如 
十 二 烷 基 硫酸 钠 ) 时 ， 需 要 了 解 其 溶解 特性 。 

关于 药物 的 药物 动力 学 性 质 ， 推 荐 采用 该 药物 的 普通 制 
剂 (静脉 用 或 口服 溶液 ,或 经 批准 的 其 他 普通 制剂 ) 作 为 参 
考 ， 对 比 其 中 药物 释放 、 吸 收 情况 ， 来 评价 组 释 、 控 释 、 述 
释 制剂 的 释放 、 吸 收 情况 。 当 设计 口服 缓 释 、 控 释 、 述 释 制 
剂 时 ， 测 定 药物 在 胃 肠 道 各 段 的 吸收 ， 是 很 有 意义 的 。 食 物 
的 影响 也 应 考虑 。 

药物 的 药 效 学 性 质 应 反映 出 在 足够 广泛 的 剂量 范围 内 药 
物 浓度 与 临床 响应 值 ( 治 疗效 果 或 副作用 ) 之 间 的 关系 。 此 
外 ， 应 对 血 药 浓度 和 临床 响应 值 之 间 的 平衡 时 间 特 性 进行 研 
究 。 如 果 在 药物 或 药物 的 代谢 物 与 临床 响应 值 之 间 已 经 有 很 
确定 的 关系 ， 缓 释 、 控 释 、 迟 释 制剂 的 临床 表现 可 以 由 血 药 
浓度 -时 间 关 系 的 数据 进行 预测 。 如 果 无 法 得 到 这 些 数据 ， 
则 应 进行 临床 试验 和 药 动 学 - 药 效 学 试验 。 

缓 释 、 控 释 、 迟 释 制 剂 进行 的 生物 利用 度 与 生物 等 效 性 
试验 ， 详 见 通 则 9011。 

非 口服 的 缓 释 、 控 释 、 迟 释 制 剂 还 需 对 其 作用 部 位 的 刺 
激 性 和 (或 ) 过 敏 性 等 进行 试验 。 

四 、 体 内 -体外 相关 性 

(一 ) 关 于 体内 -体外 相关 性 的 评价 方法 

体内 -体外 相关 性 ， 指 的 是 由 制剂 产生 的 生物 学 性 质 或 由 生 
物 学 性 质 入 生 的 参数 (如 tw 、cmaw 或 AUC) ， 与 同一 制剂 的 物理 
化 学 性 质 ( 如 体外 释放 行为 ) 之 间 建 立 合理 的 定量 关系 。 

缓 释 、 控 释 、 述 释 制 剂 要 求 进行 体内 外 相关 性 的 试验 ， 
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它 应 反映 整个 体外 释放 曲线 与 血 药 浓度 -时 间 曲 线 之 间 的 关 
系 。 只 有 当 体 内 外 具有 相关 性 时 ， 才 能 通过 体外 释放 曲线 预 
测 体内 情况 。 

体内 外 相关 性 可 归纳 为 三 种 ，Q@? 体 外 释放 曲线 与 体内 吸 
收 曲 线 ( 即 由 血 药 浓度 数据 去 卷 积 而 得 到 的 曲线 ) 上 对 应 的 各 
个 时 间 点 分 别 相关 ， 这 种 相关 简称 点 对 点 相关 ， 表 明 两 条 曲 
线 可 以 重合 。 四 应 用 统计 和 矩 分 析 原 理 建立 体外 释放 的 平均 时 
间 与 体内 平均 滞留 时 间 之 间 的 相关 。 由 于 能 产生 相似 的 平均 
滞留 时 间 可 有 很 多 不 同 的 体内 曲线 ， 因 此 体内 平均 滞留 时 间 
不 能 代表 体内 完整 的 血 药 浓度 -时 间 曲 线 。@ 一 个 释放 时 间 
点 (tox 、tso% 等 ) 与 一 个 药物 动力 学 参数 (如 AUC、cmx 或 
tmax ) 之 间 单 点 相关 ， 它 只 说 明 部 分 相关 。 

(二 ) 本 指导 原则 采用 的 方法 

本 指导 原则 中 缓 释 、 控 释 、 迟 释 制 剂 的 体内 外 相关 性 ， 
系 指 体 内 吸收 相 的 吸收 曲线 与 体外 释放 曲线 之 间 对 应 的 各 个 
时 间 点 回归 ， 得 到 直线 回归 方程 的 相关 系数 符合 要 求 ， 即 可 
认为 具有 相关 性 。 

1. 体内 -体外 相关 性 的 建立 

(1) 基 于 体外 累积 释放 百分率 -时 间 的 体外 释放 曲线 

如 果 缓 释 、 控 释 、 迟 释 制 剂 的 释放 行为 随 外 界 条 件 变化 
而 变化 ， 就 应 该 另外 再 制备 两 种 供 试 品 ( 一 种 比 原 制 剂 释 放 
更 慢 ， 另 一 种 更 快 )， 研 究 影响 其 释放 快慢 的 外 界 条 件 ， 并 
按 体外 释放 度 试验 的 最 佳 条件 ， 得 到 基于 体外 累积 释放 百 分 
率 -时 间 的 体外 释放 曲线 。 

(2) 基 于 体内 吸收 百分率 -时 间 的 体内 吸收 曲线 

根据 单 剂 量 交 叉 试 验 所 得 血 药 浓 度 -时 间 曲 线 的 数据 ， 
对 体内 吸收 符合 单 室 模型 的 药物 ， 可 获得 基于 体内 吸收 百 分 
率 -时 间 的 体内 吸收 曲线 ， 体 内 任 一 时 间 药 物 的 吸收 百分率 
(F,) 可 按 以 下 Wagner-Nelson 方程 计算 : 


_c 二 AUC 
4AUC 


式 中 cc 为 1 时 间 的 血 药 浓 度 ; 
kk 为 由 普通 制剂 求 得 的 消除 速率 常数 。 

双 室 模型 药物 可 用 简化 的 Loo-Riegelman 方程 计算 各 时 
间 点 的 吸收 百分率 。 

2. 体内 -体外 相关 性 检验 

当 药物 释放 为 体内 药物 吸收 的 限 速 因 素 时 ， 可 利用 线性 
最 小 二 乘法 回归 原理 ， 将 同 批 供 试 品 体 外 释放 曲线 和 体内 吸 
收 相 吸收 曲线 上 对 应 的 各 个 时 间 点 的 释放 百分率 和 吸收 百 分 
率 进行 回归 ， 得 直线 回归 方程 。 

如 直线 的 相关 系数 大 于 临界 相关 系数 (PP 二 0.001)， 可 
确定 体内 外 相关 。 


F, X100% 
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微粒 制剂 ， 也 称 微粒 给 药 系 统 (microparticle drug deliv- 
ery system，MDDS)， 系 指 药 物 或 与 适宜 载体 (一 般 为 生物 


» 370 。 


尊 于 2 关 
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可 降解 材料 )， 经 过 一 定 的 分 散 包 埋 技术 制 得 具有 一 定 粒 ” 
《微米 级 或 纳米 级 ) 的 微粒 组 成 的 固态 、 液 态 或 气态 药物 汀 
剂 ， 具 有 掩盖 药物 的 不 良 气 味 与 口味 、 液 态 药物 固态 化 、 
少 复方 药物 的 配伍 变化 ， 提 高 难 溶性 药物 的 溶解 度 ， 或 提 
药物 的 生物 利用 度 ， 或 改善 药物 的 稳定 性 ， 或 降低 药物 不 
反应 ， 或 延缓 药物 释放 、 提 高 药物 靶 向 性 等 作用 的 一 大 类 
型 药物 制剂 。 

根据 药剂 学 分 散 系统 分 类 原则 ， 将 直径 在 10 一 一 107 
范围 的 分 散 相 构成 的 分 散 体系 统称 为 微粒 分 散 体 系 ， 其 中 
分 散 相 粒 径 在 1 一 500pm 范围 内 统称 为 粗 ( 微 米 ) 分 散 体系 
MDDS, 主要 包括 微 赛 、 微 球 、 亚 微 乳 等 ; 粒 径 小 
1000nm 属于 纳米 分 散 体 系 的 MDDS， 主 要 包括 脂 质 体 、 
米 乳 、 纳 米粒、 聚合 物 胶 东 等 。 微 赛 、 微 球 、 亚 微 乳 、 脂 
体 、 纳 米 乳 、 纳 米粒 、 聚 合 物 胶 束 等 均 可 作为 药物 载体 ， 

随 着 现代 制剂 技术 的 发 展 ， 微 粒 载体 制剂 已 逐渐 用 于 ! 
床 ， 其 给 药 途径 包括 外 用 、 口 服 与 注射 。 外 用 和 口服 微粒 
剂 一 般 将 有 利于 药物 对 皮肤 、 黏 膜 等 生物 膜 的 渗透 性 ， 注 
用 微粒 制剂 一 般 具 有 缓 释 、 控 释 或 靶 向 作用 。 其 中 具有 鞠 
作用 的 药物 制剂 通常 称 为 对 向 制剂 。 

靶 向 制剂 系 指 采用 载体 将 药物 通过 循环 系统 浓 集 于 或 
近 靶 器 官 、 又 组 织 、 靶 细胞 和 细胞 内 结构 的 一 类 新 制剂 ， 
有 提高 疗效 并 显著 降低 对 其 他 组 织 、 器 官 及 全 身 的 毒 副 
用 。 驾 向 制剂 可 分 为 三 类 : @ 一 级 靶 向 制剂 ， 系 指 进入 技 
位 的 毛细 血管 床 释 药 ; @ 二 级 靶 向 制剂 ， 系 指 药物 进入 葛 
位 的 特殊 细胞 (如 肿瘤 细胞 ) 释 药 ， 而 不 作用 于 正常 细胞 
@ 三 级 靶 向 制剂 ， 系 指 药物 作用 于 细胞 内 的 一 定 部 位 。 

一 、 药 物 载体 的 类 型 

〈1) 微 囊 ” 系 指 固态 或 液态 药物 被 载体 辅料 包 封 成 的 
小 胶 赛 。 通 常 粒 径 在 1 一 250pm 之 间 的 称 微 赛 ， 而 粒 径 
0. 1 一 lpm 之 间 的 称 亚 微 囊 ， 粒 径 在 10 一 100nm 之 间 的 称 
米 赛 。 

(2) 微 球 系 指 药物 溶解 或 分 散在 载体 辅料 中 形成 的 
小 球状 实体 。 通 常 粒 径 在 1~250pm 之 间 的 称 微 球 ， 而 粒 
在 0.1~lpm 之 间 的 称 亚 微 球 ， 粒 径 在 10 一 100nm 之 间 的 
纳米 球 。 

(3) 脂 质 体 ” 系 指 药物 被 类 脂 双 分 子 层 包 封 成 的 微小 
泡 。 脂 质 体 有 单 室 与 多 室 之 分 。 小 单 室 脂 质 体 的 粒 径 一 般 
20 一 80nm 之 间 ， 大 单 室 脂 质 体 的 粒 径 在 0.1 一 lxm 之 间 
多 室 脂 质 体 的 粒 径 在 1 一 5pm 之 间 。 通 常 小 单 室 脂 质 体 也 
称 纳米 脂 质 体 。 前 体 脂 质 体系 指 脂 质 体 的 前 体形 式 ， 磷脂 ` 
常 以 薄膜 形式 吸附 在 骨架 粒子 表面 形成 的 粉末 或 以 分 子 状 ， 
分 散在 适宜 溶剂 中 形成 的 溶液 ， 应 用 前 与 稀释 剂 水 合 即 可 
解 或 分 散 重 组 成 脂 质 体 。 

(4) 亚 微 乳 ” 系 指 将 药物 溶 于 脂肪 油 / 植 物 油 中 经 磷脂 
化 分 散 于 水 相 中 形成 100 一 600nm 粒 径 的 O/W 型 微粒 载 - 
分 散 体 系 ， 粒 径 在 50 一 100nm 之 间 的 称 纳米 乳 。 干 乳剂 
指 亚 微 乳 或 纳米 乳 经 冷冻 干燥 技术 制 得 的 固态 冻 干 制剂 ， 
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类 产品 经 适宜 稀释 剂 水 化 分 散 后 可 得 到 均匀 的 亚 微 乳 或 纳 
米 乳 。 

(5) 纳 米粒 ” 系 指 药物 或 与 载体 辅料 经 纳米 化 技术 分 散 
形成 的 粒 径 <500nm 的 固体 粒子 。 仅 由 药物 分 子 组 成 的 纳米 
粒 称 纳 晶 或 纳米 药物 ， 以 白 蛋白 作为 药物 载体 形成 的 纳米 粒 
称 白 蛋白 纳米 粒 ， 以 脂 质 材料 作为 药物 载体 形成 的 纳米 粒 称 
脂 质 纳米 粒 。 

(6) 聚 合 物 胶 束 ， 亦 称 高 分 子 胶东 ， 系 指 由 两 亲 性 内 段 
高 分 子 载体 辅料 在 水 中 自 组 装 包 埋 难 溶性 药物 形成 的 粒 
径 二 500nm 的 胶东 溶液 。 属 于 热力 学 稳定 体系 。 

二 、 常 用 载体 辅料 

载体 辅料 通常 可 分 为 以 下 三 类 。 

(1) 天 然 材 料 在 体内 生物 相 容 和 可 生物 降解 的 有 明胶 、 
蛋白 质 ( 如 白 蛋 白 )、 淀 粉 、 壳 聚 糖 、 海 营 酸 盐 、 磷 脂 、 胆 因 
醇 、 脂 肪 油 、 植 物 油 等 。 

(2) 半 合成 材料 ”分 为 在 体内 可 生物 降解 与 不 可 生物 降 
解 两 类 。 在 体内 可 生物 降解 的 有 和 毛 化 大 豆 磷脂 、 聚 乙 二 醇 二 
硬 脂 酰 磷脂 酰 乙醇 胺 等 ;不 可 生物 降解 的 有 甲 基 纤 维 素 、 乙 
基 纤 维 素 、 羧 甲 纤维 素 盐 、 羟 两 甲 纤维 素 、 邻 某 二 甲酸 乙酸 
纤维 束 等 。 

(3) 合 成 材料 ”分 为 在 体内 可 生物 降解 与 不 可 生物 降解 
两 类 。 可 生物 降解 材料 应 用 较 广 的 有 聚 乳 酸 、 聚 氨基 酸 、 聚 
羟基 丁 酸 酯 、 乙 交 酯 - 丙 交 酯 共聚 物 等 ;! 不 可 生物 降解 的 材 
料 有 聚 酰胺 、 聚 乙烯 醇 、 丙 烯 酸 树脂 、 硅 橡胶 等 。 

此 外 ， 在 制备 微粒 制剂 时 ， 可 加 入 适宜 的 润 湿 剂 、 乳 化 
剂 、 抗 氧 剂 或 表面 活性 剂 等 。 

三 、 生 产 与 贮藏 期 间 应 检查 的 项 目 

(一 ) 有 害 有 机 溶剂 的 限度 检查 

在 生产 过 程 中 引入 有 害 有 机 溶剂 时 ， 应 按 残 留 溶剂 测定 
法 (通则 0861) 测 定 ， 凡 未 规定 限度 者 ， 可 参考 ICH， 否 则 
应 制定 有 害 有 机 溶剂 残留 量 的 测定 方法 与 限度 。 

(二 ) 形 态 、 粒 径 及 其 分 布 的 检查 

(1) 形 态 观 察 ”微粒 制剂 可 采用 光学 显微镜 、 扫 描 或 透 
射电 子 显微镜 等 观察 ， 均 应 提供 照片 。 

〈2) 粒 径 及 其 分 布 ”应 提供 粒 径 的 平均 值 及 其 分 布 的 数 
据 或 图 形 。 测 定 粒 径 有 多 种 方法 ， 如 光学 显微镜 法 、 电 感应 
法 、 光 感应 法 或 激光 衍射 法 等 。 

微粒 制剂 粒 径 分 布 数据 ， 常 用 各 粒 径 范围 内 的 粒子 数 或 
百分率 表示 ; 有 时 也 可 用 跨 距 表示 ， 跨 距 愈 小 分 布 愈 宏 ， 即 
粒子 大 小 愈 均匀 。 

跨 距 = (Ds 一 Dio) /Dso 
式 中 Di。、Ds。、Dw 分 别 指 粒 径 累积 分 布 图 中 10%、 
50% 、90%% 处 所 对 应 的 粒 径 。 

如 需 作 图 ， 将 所 测 得 的 粒 径 分 布 数据 ， 以 粒 径 为 横 坐 
标 ， 以 频率 (每 一 粒 径 范 围 的 粒子 个 数 除 以 粒子 总 数 所 得 的 
百分率 ) 为 纵 坐 标 ， 即 得 粒 径 分 布 直 方 图 : 以 各 粒 径 范围 的 
频率 对 各 粒 径 范 围 的 平均 值 可 作 粒 径 分 布 曲 线 。 


六 训 人 六 
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(三 ) 载 药 量 和 包 封 率 的 检查 

微粒 制剂 应 提供 载 药 量 和 包 封 率 的 数据 。 、 

载 药 量 是 指 微粒 制剂 中 所 含 药 物 的 重量 百分率 ， 即 


_ 微粒 制剂 中 所 含 药物 重 、, 。、。 
载 药 量 一 ~ 御 料 制剂 的 总 重 ”X100% 


若 得 到 的 是 分 散在 液体 介质 中 的 微粒 制剂 ， 应 通过 适当 
方法 (如 凝 胶 柱 色谱 法 、 离 心 法 或 透析 法 ) 进 行 分 离 后 测定 ， 
按 下 式 计 算 包 封 率 : 


微粒 制剂 中 包 封 的 药 量 
微粒 制剂 中 包 封 与 未 包 封 的 总 药 量 


_ (1 一 液体 介质 中 未 包 封 的 药 量 ,jouw 
一 (一 窜 各 制剂 中 包 圭 与 末 包 对 的 总 药 量 ”10% 


包 封 率 一 般 不 得 低 于 80%。 

(四 ) 突 释 效 应 或 渗 漏 率 的 检查 

药物 在 微粒 制剂 中 的 情况 一 般 有 三 种 ， 即 吸附 、 包 人 和 
嵌入 。 在 体外 释放 试验 时 ， 表 面 吸 附 的 药物 会 快速 释放 ， 称 
为 突 释 效应 。 开 始 0.5 小 时 内 的 释放 量 要 求 低 于 40%。 

若 微 粒 制剂 产品 分 散在 液体 介质 中 贮存 ， 应 检查 渗 漏 
率 ， 可 由 下 式 计算 。 


渗 漏 率 一 产品 在 贮存 一 定时 间 后 渗 沁 到 介质 中 的 药 基 
轩 产品 在 贮存 前 包 封 的 药 量 


(五 ) 氧 化 程度 的 检查 

含有 磷脂 、 植 物 油 等 容易 被 氧化 载体 辅料 的 微粒 制剂 ， 
需 进 行 氧化 程度 的 检查 。 在 含有 不 饱和 脂肪 酸 的 脂 质 混合 物 
中 ， 磷 脂 的 氧化 分 三 个 阶段 :单个 双 键 的 偶合 、 氧 化 产物 的 
形成 、 乙 醛 的 形成 及 键 断裂 。 因 为 各 阶段 产物 不 同 ， 氧 化 程 
度 很 难 用 一 种 试验 方法 评价 。 

磷脂 、 植 物 油 或 其 他 易 氧 化 载体 辅料 应 采用 适当 的 方法 
测定 其 氧化 程度 ， 并 提出 控制 指标 。 

(六 ) 其 他 规定 

微粒 制剂 ， 除 应 符合 本 指导 原则 的 要 求 外 ， 还 应 分 别 符 
合 有 关 制 剂 通则 (如 片 剂 、 胶 赛 剂 、 注 射 剂 、 眼 用 制剂 、 鼻 
用 制剂 、 贴 剂 、 气 雾 剂 等 ) 的 规定 。 

车 微粒 制剂 制 成 缓 释 、 控 释 、 迟 释 制剂 ， 则 应 符合 组 
释 、 控 释 、 迟 释 制剂 指导 原则 (通则 9013) 的 要 求 。 

(七 ) 革 向 性 评价 

具有 车 向 作用 的 微粒 制剂 应 提供 报 向 性 的 数据 ， 如 药物 
体内 分 布 数 据 及 体内 分 布 动力 学 数据 等 。 


包 封 率 一 Xx100% 


X100% 


9015 ”药品 晶 型 研究 及 唱 型 
质量 控制 指导 原则 


当 固 体 药品 存在 多 晶 型 现象 ， 且 不 同 唱 型 状态 对 药品 的 
有 效 性 、 安 全 性 或 质量 可 产生 影响 时 ， 应 对 药品 固体 制剂 、 
半 固 体制 剂 、 混 其 剂 等 中 的 药 用 品 型 物质 状态 进行 定性 或 定 
量 控制 。 药 品 的 药 用 晶 型 应 选择 优势 晶 型 ， 并 保持 制剂 中 晶 
型 状态 为 优势 晶 型 ， 以 保证 药品 的 有 效 性 、 安 全 性 与 质量 
可 控 。 
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优势 晶 型 系 指 当 药物 存在 有 多 种 品 型 状态 时 ， 咏 型 物质 
状态 的 临床 疗效 佳 、 安 全 、 稳 定性 高 等 ， 且 适合 药品 开发 的 
晶 型 。 

1. 药物 多 晶 型 的 基本 概念 

用 于 描述 固体 化 学 药物 物质 状态 ， 由 一 组 参量 ( 晶 胞 参 
数 、 分 子 对 称 性 、 分 析 排 列 规律 、 分 子 作 用 力 、 分 子 构象 、 
结晶 水 或 结晶 溶剂 等 ) 组 成 。 当 其 中 一 种 或 几 种 参量 发 生 恋 
化 而 使 其 存在 有 两 种 或 两 种 以 上 的 不 同 固体 物质 状态 时 ， 称 
为 多 晶 型 现象 (polymorphism) 或 称 同 质 异 晶 现 象 。 通 常 ， 难 
溶性 药物 易 存 在 多 品 型 现象 

固体 物质 是 由 分 子 堆积 而 成 。 由 于 分 子 堆积 方式 不 同 ， 
在 国体 物质 中 包含 有 晶 态 物质 状态 (又 称 晶 体 ) 和 非 晶 态 物质 
状态 (又 称 无 定型 态 、 玻 璃 体 )。 蝇 态 物质 中 分 子 间 堆 积 呈 有 
序 性 、 对 称 性 与 周期 性 ; 非 晶 态 物 质 中 分 子 间 堆积 呈 无 序 
性 。 晶 型 物质 范畴 涵盖 了 固体 物质 中 的 晶 态 物质 状态 (分 子 
有 序 ) 和 无 定型 态 物 质 状态 (分 子 无 序 ) 。 

优势 药物 晶 型 物质 状态 可 以 是 一 种 或 多 种 ， 故 可 选择 一 
种 晶 型 作为 药 用 晶 型 物质 ， 亦 可 按 一 定 比例 选择 两 种 或 多 种 
晶 型 物质 的 混合 状态 作为 药 用 晶 型 物质 使 用 。 

2， 唱 型 样品 的 制备 

采用 化 学 或 物理 方法 ， 通 过 改变 结晶 条 件 参 数 可 获得 不 
同 的 固体 晶 型 样品 。 常 用 化 学 方法 主要 包括 : 重 结晶 法 、 快 
速溶 剂 去 除法 、 沉 淀 法 、 种 唱法 等 ， 常 用 物理 方法 主要 包 
括 : 熔融 结晶 法 、 晶 格物 理 破坏 法 、 物 理 转 晶 法 等 。 晶 型 样 
品 制备 方法 可 以 采用 直接 方法 或 间接 方法 。 各 种 方法 影响 晶 
型 物质 形成 的 重要 技术 参数 包括 : 溶剂 (类 型 、 组 成 、 配 比 
等 )、 浓 度 、 成 核 速 率 、 生 长 速率 、 温 度 、 湿 度 、 光 度 、 压 
力 、 粒 度 等 。 鉴 于 每 种 药物 的 化 学 结构 不 同 ， 故 形成 各 种 晶 
型 物质 状态 的 技术 参数 条 件 亦 不 同 ， 需 要 根据 样品 自身 性 质 
合理 选择 晶 型 样品 的 制备 方法 和 条 件 。 

3. 晶 型 物质 状态 的 稳定 性 

自然 界 中 的 固体 物质 可 处 于 稳定 态 、 亚 稳定 态 、 不 稳定 
态 三 种 状态 ， 晶 型 物质 亦 如 此 。 化 合 物 晶 型 物质 状态 会 随 着 
环境 条 件 变 化 (如 : 温度、 湿度、 光照、 压力 等 ) 而 从 某 种 晶 
型 物质 状态 转变 为 另外 一 种 晶 型 物质 状态 ， 称 为 转 晶 现象 。 

由 于 药 用 唱 型 物质 的 稳定 性 会 影响 到 药品 的 临床 有 效 性 
与 安全 性 ， 故 需要 对 多 晶 型 药物 制剂 进行 晶 型 物质 状态 的 稳 
定性 研究 。 研 究 内 容 包括 : 原料 药 成 分 的 晶 型 物质 状态 的 稳 
定性 ， 原 料 药 唱 型 物质 与 制剂 处 方 中 各 种 辅料 的 相 容 性 ， 制 
剂 的 制 粒 、 成 型 、 干 燥 等 工艺 对 原料 药品 型 物质 状态 的 影 
响 等 。 

通过 晶 型 物质 状态 的 稳定 性 研究 ， 可 为 优势 药物 晶 型 物 
质 状态 选择 、 药 物 制剂 处 方 、 制 备 工艺 过 程控 制 、 药 品 贮存 
条 件 等 提供 科学 依据 。 稳 定 或 亚 稳定 (有 条 件 的 稳定 ?的 晶 型 
物质 具有 成 药性 ， 不 稳定 晶 型 物质 不 具有 成 药性 。 

根据 稳定 性 试验 项 下 的 影响 因素 试验 方法 和 条 件 ， 考 察 
晶 型 物质 状态 对 高 温 、 高 湿 、 光 照 条 件 的 稳定 性 ; 采用 压力 
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方法 考察 晶 型 物质 状态 对 压力 的 稳定 性 ， 观 察 晶 型 物质 状 ， 
是 否 发 生 转 唱 现 象 。 

4. 晶 型 药物 的 生物 学 评价 

需要 采用 符合 晶 型 物质 的 生物 学 评价 的 科学 方法 。 溶 
状态 下 的 体外 细胞 评价 方法 、 已 发 生 转 晶 的 悬浮 液体 内 给 - 
等 评价 方法 无 法 反映 国体 晶 型 物质 真实 的 生物 学 特征 。 故 ， 
采用 动物 体内 试验 并 采用 固体 给 药方 式 ， 可 获得 晶 型 物质 
实 的 生物 学 评价 数据 。 

5. 晶 型 药物 的 溶解 性 或 溶出 度 评 价 

本 法 为 体外 晶 型 物质 评价 的 辅助 方法 。 

当 原 料 晶 型 物质 状态 不 同时 ， 晶 型 原料 或 固体 制剂 的 
解 或 溶出 性 质 可 能 存在 较 大 差异 ， 所 以 需要 进行 晶 型 物质 一 
溶解 或 溶出 性 质 的 关系 研究 。 以 溶解 度 或 溶出 度 、 溶 解 速 
或 溶出 速率 作为 评价 指标 。 原 料 药 采 用 溶解 曲线 法 ， 固 体 
剂 采 用 溶出 曲线 法 。 

6. 药品 晶 型 质量 控制 方法 

不 同 药 物 的 不 同 晶 型 物质 状态 对 定性 鉴别 方法 或 成 分 
量 定量 分 析 方 法 的 特异 性 可 以 相同 或 不 同 ， 方 法 包含 绝对 
法 和 相对 方法 ， 可 选择 有 效 的 质量 控制 方法 。 

(1) 晶 型 种 类 鉴别 一 一 定性 方法 

绝对 鉴别 方法 : 可 独立 完成 晶 型 物质 状态 鉴别 的 方法 
方法 仅 适 用 于 晶 型 原料 药 。 

单 晶 和 射线 了 衍射 法 (SXRD): 属 绝对 晶 型 鉴别 方法 ， 
通过 供 试 品 的 成 分 组 成 (化 合 物 ， 结 晶 水 或 溶剂 ) 、 晶 胞 参 
(a，p，c，a，B8，7y，V) 、 分 子 对 称 性 ( 晶 系 ， 空 间 群 )、 
子 键 合 方式 ( 氢 键 ， 盐 键 ， 配 位 键 ) 、 分 子 构象 等 参量 变化 、 
现 对 固体 晶 型 物质 状态 鉴别 。 方 法 适用 于 唱 态 晶 型 物质 
鉴别 。 

相对 鉴别 方法 : 为 需要 借助 已 知 晶 型 信息 完成 晶 型 种 
鉴别 的 方法 ， 适用 于 不 同 晶 型 物质 的 图 谱 数 据 间 存 在 差异 
晶 型 种 类 鉴别 。 利 用 相对 晶 型 鉴别 方法 确定 供 试 品 晶 型 需 
与 已 知 晶 型 样品 的 图 谱 数 据 进 行 比 对 。 方 法 仅 适用 于 品 型 
料 药 。 

方法 1 和 粉末 XX 射线 衍射 法 (PXRD) 

晶 态 物质 粉末 XX 射线 图 谱 呈 锐 峰 ， 无 定型 态 物 质 粉 末 
射线 图 谱 呈 弥散 峰 。 唱 型 鉴别 时 利用 供 试 品 衍射 峰 的 数量 
位 置 (29 或 4)、 强 度 (相对 或 绝对 ) 、 各 峰 强 度 之 比 等 参量 
化 实现 对 晶 型 物质 状态 的 鉴别 。 方 法 适用 于 晶 态 与 晶 态 、 
态 与 无 定型 态 、 无 定型 态 与 无 定型 态 等 各 种 晶 型 物质 的 ' 
别 。 若 判断 两 个 晶 态 样品 的 晶 型 物质 状态 一 致 时 ， 应 满足 ” 
射 峰 数量 相同 、 二 者 26 值 衔 射 峰 位 置 误差 范围 在 土 0. 2 内 
相同 位 置 衍 射 峰 的 相对 峰 强 度 误差 在 士 5% 内 ， 衍射 峰 的 3 
弱 顺 序 应 一 致 ， 若 判断 两 个 无 定型 态 样品 的 晶 型 物质 状态 
致 时 ， 应 满足 弥散 衍射 峰 几 何 拓扑 形状 完全 一 致 。 

方法 2 红外 光谱 法 (IR) 

利用 供 试 品 不同 晶 型 物质 分 子 振 动 时 特有 的 偶 极 矩 / 
化 ， 引 起 指定 波长 范围 的 红外 光谱 吸收 峰 的 位 置 、 强 度 、 
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形 几 何 拓扑 等 参量 变化 实现 对 晶 型 物质 状态 的 鉴别 。 方 法 适 
用 于 分 子 作 用 力 变 化 的 唱 型 物质 状态 的 鉴别 ， 对 品 型 物质 状 
态 鉴别 推荐 采用 衰减 全 反射 进 样 法 ， 制 样 时 应 注意 避免 研 
磨 、 压 片 可 能 造成 的 转 晶 现象 。 

方法 3 拉 曼 光谱 法 (RMI) 

利用 供 试 品 不 同 晶 型 物质 特有 的 分 子 极 化 率 变化 ， 引 起 
指定 波长 范围 的 拉 曼 光谱 吸收 峰 的 位 置 、 强 度 、 峰 形 几何 拓 
扑 等 参量 变化 实现 对 晶 型 物质 状态 的 鉴别 。 

方法 4 差 示 扫描 量 热 法 (DSC) 

利用 供 试 品 不 同 晶 型 物质 特有 的 热力 学 性 质 ， 通 过 供 试 
品 吸 热 峰 或 放 热 峰 的 数量 、 位 置 、 形 状 、 吸 热量 (或 吸 热 和 ) 
等 参量 变化 实现 对 晶 型 物质 状态 的 鉴别 。 方 法 适用 于 不 同 晶 
型 物质 的 熔融 吸 热 峰值 存在 较 大 差异 或 供 试 品 中 含有 不 同 数 
量 和 种 类 结晶 溶剂 (或 水 ) 的 晶 型 物质 的 鉴别 。 

方法 5 热 重 法 (TG) 

利用 供 试 品 不 同 晶 型 物质 特有 的 质量 一 失重 百分率 与 温度 
关系 参量 的 变化 实现 对 晶 型 物质 状态 的 鉴别 。 方 法 适用 于 供 试 
品 中 含有 不 同 数量 和 种 类 结晶 溶剂 (或 水 ) 的 晶 型 物质 的 鉴别 。 

方法 6 毛细 管 熔点 法 (MP) 

利用 供 试 品 不 同 晶 型 物质 在 加 热 时 产生 的 相 变 过 程 、 透 
光 率 等 参量 变化 实现 对 晶 型 物质 状态 的 鉴别 。 方 法 适用 于 熔 
点 值 差 异 大 的 晶 型 物质 的 鉴别 。 熔 距 可 反映 晶 型 纯度 ， 熔 距 
小 于 1°C 时 表明 供 试 品 的 晶 型 纯度 较 高 。 制 样 时 应 注意 避免 
研磨 可 能 造成 的 转 晶 现象 。 

方法 7 光学 显 微 法 (LM) 

当 供 试 品 不 同 晶 型 具有 不 同 的 固体 外 形 特征 时 ， 可 通过 
不 同 晶 型 物质 特有 的 固体 外 形 实现 对 晶 型 物质 状态 的 鉴别 。 

方法 8 偏光 显 微 法 (PM) 

供 试 品 呈 晶 态 与 无 定型 态 时 的 偏光 效应 参量 变化 ， 实 现 
晶 型 物质 状态 的 鉴别 。 

不 同 晶 型 判断 

当 供 试 品 原 料 药 化 学 物质 确定 且 鉴 别 方法 一 致 时 ， 鉴 别 
获得 的 图 谱 或 数据 若 发 生变 化 ， 说 明 样 品 中 的 晶 型 物质 种 类 
或 成 分 发 生 了 改变 ， 可 能 由 一 种 晶 型 变 为 另外 一 种 晶 型 、 或 
混 晶 物质 种 类 或 比例 发 生 了 改变 。 

〈2) 晶 型 含量 分 析 一 一 定量 方法 

晶 型 物质 含量 是 表征 供 试 品 中 所 包含 的 某 种 特定 晶 型 物 
质 成 分 量 值 ， 用 百分数 表示 晶 型 含量 。 晶 型 含量 分 析 方 法 指 
进行 供 试 品 晶 型 成 分 的 定量 或 限量 分 析 。 

晶 型 药品 质量 控制 应 优先 选择 定量 分 析 方 法 。 定 量 分 析 
方法 有 单 唱 X 射线 衍射 法 (SXRD)、 粉 末 X 射线 衍射 法 
(PXRD) 、 差 示 扫 描 量 热 法 (DSC)、 红 外 光谱 法 (IR) 等 。 

方法 学 研究 

采用 的 晶 型 定量 或 限量 分 析 方 法 应 符合 《药品 质量 标准 
分 析 方 法 验证 指导 原则 》 的 准确 度 、 重 复 性 、 专 属性 、 定 量 
限 、 线 性 、 范 围 、 耐 用 性 等 内 容 。 

鉴于 不 同 定量 或 限量 分 析 技 术 和 方法 的 基本 原理 不 同 ， 
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应 选择 能 够 表征 晶 型 物质 成 分 与 含量 呈 线 性 关系 的 1 一 3 个 
参数 作为 定量 或 限量 分 析 的 特征 性 参量 。 “ 

晶 型 含量 分 析 方 法 

方法 1 单 晶 X 射 线 衍射 法 (SXRD) 定 量 分 析 方 法 ， 获 
得 原料 药 100% 晶 型 纯 品 数据 。 

SXRD 分 析 对 象 仅 为 一 颗 单 晶体 ， 原 理 是 利用 X 射线 对 
晶体 产生 的 衍射 效应 ， 其 分 析 数 据 代表 了 某 种 晶 型 纯 品 的 结 
果 。SXRD 法 可 以 揭示 供 试 品 晶 型 成 因 ， 给 出 晶 型 物质 的 蝇 
体 学 各 种 定量 数据 。 采 用 SXRD 分 析 数 据 ， 通 过 理论 计算 获 
得 100% 卓 型 纯 品 的 PXRD 图 谱 和 数据 ， 作 为 晶 型 物质 标准 
图 谱 。 

方法 2 粉末 X 射 线 衍射 法 (PXRD) 定 量 分 析 方 法 ， 获 
得 供 试 品 晶 型 含量 数据 。 

PXRD 是 表征 供 试 品 对 X 射线 的 衍射 效应 ， 即 衍射 峰 
位 置 (d 或 29 值 ) 与 衍射 强度 关系 的 图 谱 。 唱 型 供 试 品 的 衍 
射 峰 数量 与 对 称 性 和 周期 性 相关 ， 各 个 衍射 峰 位 置 用 dCA) 
或 20(°) 表 示 ; 衍射 峰 强 度 可 用 峰 高 度 或 峰 面 积 表示 ， 其 绝 
对 强度 值 等 于 每 秒 的 计数 点 CPS 单位 ， 相 对 强度 值 等 于 (其 
他 蜂 绝对 值 主 最 强 峰 绝对 值 ) X 100%; 衍射 峰 强 比 例 表示 
了 供 试 品 中 各 衡 射 峰 间 的 相对 强度 关系 和 衍射 峰 形 几 何 拓扑 
变化 。 

(a) 唱 型 原料 药 分 析 : 为 实现 对 原料 药 晶 型 物质 的 定量 
控制 目的 ， 需 要 外 选取 能 够 反映 原料 药 晶 型 物质 含量 变化 的 
1 一 3 个 特征 相 射 峰 ， 特 征 衍射 峰 的 强度 应 与 晶 型 含量 (或 晶 
型 质量 ) 呈 线性 关系 ; @@ 建 立 混 唱 原料 药 样 品 标准 虞 线 : 通 
过 配制 两 种 或 多 种 晶 型 比例 的 混 晶 样品 ， 建 立 混 晶 样 品 中 的 
各 种 唱 型 含量 与 特征 峰 衍射 强度 关系 的 标准 曲线 ， 可 以 实现 
对 原料 药 的 混 晶 晶 型 种 类 和 比例 的 含量 测定 ; @ 为 保证 不 同 
时 间 点 的 晶 型 检测 ， 可 通过 建立 随行 标准 曲线 法 或 标准 曲线 
加 外 标 法 进行 原料 药 晶 型 含量 测定 ， 以 实现 对 不 同时 间 点 供 
试 品 的 唱 型 成 分 含量 测定 。 

(b) 制 剂 中 晶 型 原料 药 分 析 ， 为 实现 对 制剂 中 晶 型 原料 
药 的 定量 控制 目的 ，@ 需 要 固体 制剂 、 晶 型 原料 药 、 空 白 畏 
料 ; 选取 能 够 反映 固体 制剂 中 晶 型 原料 药 成 分 含量 变化 特 
征 的 1~3 个 衍射 峰 ， 特 征 衍射 峰 的 强度 应 与 晶 型 含量 呈 线 
性 关系 ; @ 建 立 制剂 中 原料 药品 型 含量 标准 曲线 : 利用 空白 
辅料 与 晶 型 原料 药 配 制 成 不 同比 例 的 混合 样品 ， 建 立 固体 制 
剂 中 晶 型 原料 药 含量 与 特征 峰 衍射 强度 关系 的 标准 曲线 ， 利 
用 标准 曲线 可 实现 对 固体 制剂 中 原料 药 的 唱 型 含量 测定 目 
的 ; @ 为 保证 不 同时 间 点 的 蝇 型 检测 ， 可 通过 建立 随行 标准 
曲线 法 或 标准 曲线 加 外 标 法 进行 原料 药 唱 型 含量 测定 ， 对 不 
同时 间 点 供 试 品 的 晶 型 成 分 进行 含量 测定 。 

(c) 方 法 说 明 四 定量 方法 需要 借助 SXRD 数据 通过 理 
论 计算 获得 100% 晶 型 纯 品 的 PXRD 图 谱 和 数据 作为 晶 型 物 
质 标准 或 使 用 晶 型 标准 品 获得 标准 图 谱 作为 晶 型 物质 标准 。 
@@ 实 验 用 样品 需 经 前 处 理 步 又 ， 有 机 供 试 品 应 过 100 目 簿 ， 
无 机 供 试 品 过 200 目 筛 ， 定 量 检测 时 应 精密 称 定 实验 用 样品 
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量 。@@ 应 注意 固体 制剂 的 蝇 型 原料 药 含量 应 在 标准 曲线 的 线 
性 范围 内 。@ 应 使 用 外 标 标准 物质 Al Os 对 仪器 及 数据 进行 
校正 。 

方法 3 差 示 扫描 量 热 法 (DSC) 定 量 分 析 方 法 ， 获 得 供 
试 品 晶 型 含量 数据 。 

采用 DSC 定量 分 析 的 唱 型 物质 一 般 应 具有 不 同 的 熔融 
吸 热 峰值 ， 且 晶 型 样品 质量 与 吸 热量 呈正 比 关系 。 

(a) 晶 型 原料 药 分 析 : 精密 称 量 不 同 质 量 晶 型 样品 ， 建 
立 质量 与 热量 的 热 灼 值 的 线性 关系 ， 绘 制 标 准 曲 线 ， 定 量 测 
定 样品 的 唱 型 含量 。 

(b) 混 晶 原 料 药 分 析 : 当 不 同 晶 弄 含 量 与 热 炊 呈 正比 关 
系 ， 采 用 精密 称 量 配 制 不 同 晶 型 含量 的 混 晶 样 品 ， 建 立 晶 型 
含量 与 热 和 值 的 线性 关系 ， 绘 制 标准 曲线 ， 定 量 测定 混 晶 样 
品 中 的 晶 型 含量 。 

(c) 方 法 说 明 : @ 仅 适用 于 晶 型 原料 药 定 量 分 析 。@ 对 
熔融 吸 热 峰值 相差 大 的 混 晶 原料 供 试 品 ， 建 立 标 准 曲线 时 线 
性 范围 较 宽 ; 熔融 吸 热 峰 值 相差 小 的 混 晶 样品 ， 建 立 标准 曲 
线 时 线性 范围 较 窄 。@@ 有 时 DSC 法 仅 能 作为 限量 检测 方法 。 

方法 4 红外 光谱 (IR) 定 量 分 析 方法 ， 获 得 供 试 品 晶 型 
含量 数据 。 

采用 I 法 可 以 对 晶 型 原料 药 或 固体 制剂 进行 定量 分 析 ， 
常用 的 方法 为 相对 峰 强 度 法 。 

晶 型 特征 峰 选 取 原 则 : ?分 别 选取 2 种 晶 型 特有 的 红外 光 
谱 吸 收 峰 作为 特征 峰 。Q@2 种 晶 型 的 特征 峰 应 独立 而 不 受 对 方 
干扰 。@@ 特 征 峰 强 度 应 与 晶 型 成 分 含量 呈 对 应 线性 关系 。 

对 压力 可 致 晶 型 状态 发 生 转 变 的 晶 型 原料 供 试 品 ， 制 样 
时 应 避免 压 片 法 。 

〈a) 晶 型 原料 药 分 析 : 采用 相对 峰 强 度 法 时 分 别 选 择 2 
种 晶 型 成 分 的 特征 吸收 峰 位 置 b 与 bb ， 在 同一 红外 光谱 图 
上 读 取 2 种 晶 型 成 分 的 特征 吸收 峰 的 吸光 度 值 A 与 As ， 计 
算 二 者 特征 吸收 峰 的 吸光 度 比值 >。 通过 配制 一 系列 不 同 晶 
型 比例 的 混 晶 样品 ， 建 立 特征 吸收 峰 的 吸光 度 比 值 的 对 数值 
与 晶 型 含量 间 的 线性 关系 ， 绘 制 标准 曲线 ， 实 现 对 混 晶 样品 
的 晶 型 含量 进行 定量 分 析 。 

(b) 制 剂 中 晶 型 原料 药 成 分 分 析 : 采用 相对 峰 强 度 法 时 
分 别 选择 晶 型 原料 药 特征 吸收 峰 位 置 b 与 空白 辅料 的 特征 
吸收 峰 位 置 b。 ， 在 同一 红外 光谱 图 上 读 取 2 种 晶 型 成 分 的 
特征 吸收 峰 的 吸光 度 值 A 与 A;， 计 算 二 者 特征 吸收 峰 的 吸 
光度 比值 >。 通 过 配制 一 系列 含有 不 同 质量 晶 型 原料 与 空白 
辅料 比例 混合 样品 ， 建 立 特征 吸收 峰 的 吸光 度 比值 的 对 数值 
与 晶 型 原料 药 含量 间 的 线性 关系 ， 绘 制 标准 曲线 ， 实 现 对 国 
体制 剂 中 晶 型 原料 药 含量 进行 定量 分 析 。 

备注 : 其 他 国际 公认 用 于 物 相 分 析 的 方法 也 可 对 多 蝇 型 
进行 定性 或 定量 分 析 。 


. 


。374 。 


吉 训 人 其 


中 国药 典 2015 年 版 


9101 药品 质量 标准 分 析 方 法 
验证 指导 原则 


药品 质量 标准 分 析 方 法 验证 的 目的 是 证 明 采 用 的 方法 适 
合 于 相应 检测 要 求 。 在 建立 药品 质量 标准 时 ， 分 析 方法 需 经 
验证 ; 在 药品 生产 工艺 变更 、 制 剂 的 组 分 变更 、 原 分 析 方法 
进行 修订 时 ， 则 质量 标准 分 析 方法 也 需 进行 验证 。 方 法 验证 
理由 、 过 程 和 结果 均 应 记载 在 药品 质量 标准 起 草 说 明 或 修订 
说 明 中 。 生 物 制品 质量 控制 中 采用 的 方法 包括 理化 分 析 方 法 
和 生物 学 测定 方法 ， 其 中 理化 分 析 方法 的 验证 原则 与 化 学 药 
品 基 本 相同 ， 所 以 可 参照 本 指导 原则 进行 ， 但 在 进行 具体 验 
证 时 还 需要 结合 生物 制品 的 特点 考虑 ; 相对 于 理化 分 析 方 法 
而 言 ， 生 物 学 测定 方法 存在 更 多 的 影响 因素 ， 因 此 本 指导 原 
则 不 涉及 生物 学 测定 方法 验证 的 内 容 。 

验证 的 分 析 项 目 有 : 鉴别 试验 、 限 量 或 定量 检查 、 原 料 
药 或 制剂 中 有 效 成 分 含量 测定 ， 以 及 制剂 中 其 他 成 分 (如 防腐 
剂 等 ， 中 药 中 其 他 残留 物 、 添 加 剂 等 ) 的 测定 。 药 品 溶出 度 、 释 
放 度 等 检查 中 ， 其 溶出 量 等 的 测定 方法 也 应 进行 必要 验证 。 

验证 指标 有 : 准确 度 、 精 密度 (包括 重复 性 、 中 间 精 密 
度 和 重 现 性 ) 、 专 属性 、 检 测 限 、 定 量 限 、 线 性 、 范 围 和 耐 
用 性 。 在 分 析 方 法 验证 中 ， 须 采用 标准 物质 进行 试验 。 由 于 
分 析 方法 具有 各 自 的 特点 ， 并 随 分 析 对 象 而 变化 ， 因 此 需要 
视 具 体 方法 拟订 验证 的 指标 。 表 1 中 列 出 的 分 析 项 目 和 相应 
的 验证 指标 可 供 参 考 。 


表 1 检验 项 目 和 验证 指标 


中 间 精 密度 
专属 性 2 十 
检测 限 
定量 限 一 
线性 加 
范围 mn 
耐用 性 


中 已 有 重 现 性 验证 ， 不 需 验 证 中 间 精 密度 。 
四 如 一 种 方法 不 够 专属 ， 可 用 其 他 分 析 方法 予以 补充 。 
图 视 具 体 情 况 予 以 验证 。 


一 、 准 确 度 

准确 度 系 指 采用 该 方法 测定 的 结果 与 真实 值 或 参考 值 接 
近 的 程度 ， 一 般 用 回收 率 (%) 表 示 。 准 确 度 应 在 规定 的 范围 
内 测定 。 
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1. 化 学 药 含量 测定 方法 的 准确 度 

原料 药 采 用 对 照 品 进行 测定 ， 或 用 本 法 所 得 结果 与 已 知 
准确 度 的 男 一 个 方法 测定 的 结果 进行 比较 。 制 剂 可 在 处 方 量 
空白 辅料 中 ， 加 入 已 知 量 被 测 物 对 照 品 进行 测定 。 如 不 能 得 
到 制剂 辅料 的 全 部 组 分 ， 可 向 待 测 制剂 中 加 入 已 知 量 的 被 测 
物 对 照 品 进行 测定 ， 或 用 所 建立 方法 的 测定 结果 与 已 知 准确 
度 的 另 一 种 方法 测定 结果 进行 比较 。 

准确 度 也 可 由 所 测定 的 精密 度 、 线 性 和 专属 性 推算 
出 来 。 

2. 化 学 药 杂 质 定量 测定 的 准确 度 

可 向 原料 药 或 制剂 处 方 量 空白 辅料 中 加 入 已 知 量 杂质 进 
行 测定 。 如 不 能 得 到 杂质 或 降解 产物 对 照 品 ， 可 用 所 建立 方 
法 测定 的 结果 与 另 一 成 熟 的 方法 进行 比较 ， 如 药典 标准 方法 
或 经 过 验证 的 方法 。 在 不 能 测 得 杂质 或 降解 产物 的 校正 因子 
或 不 能 测 得 对 主 成 分 的 相对 校正 因子 的 情况 下 ， 可 用 不 加 校 
正 因子 的 主 成 分 自身 对 照 法 计算 杂质 含量 。 应 明确 表明 单个 
杂质 和 杂质 总 量 相当 于 主 成 分 的 重量 比 (%) 或 面积 比 (%)。 

3. 中药 化 学 成 分 测定 方法 的 准确 度 

可 用 对 照 品 进行 加 样 回收 率 测定 ， 即 向 已 知 被 测 成 分 含 
量 的 供 试 品 中 再 精密 加 入 一 定量 的 被 测 成 分 对 照 品 ， 依 法 测 
定 。 用 实测 值 与 供 试 品 中 含有 量 之 差 ， 除 以 加 入 对 照 品 量 计 
算 回 收 率 。 在 加 样 回 收 试验 中 须 注意 对 照 品 的 加 入 量 与 供 试 
品 中 被 测 成 分 含有 量 之 和 必须 在 标准 曲线 线性 范围 之 内 ; 加 
人 对 照 品 的 量 要 适当 ， 过 小 则 引起 较 大 的 相对 误差 ， 过 大 则 
干扰 成 分 相对 减少 ， 真 实 性 差 。 

回收 率 %==(C 一 A)/BX100% 
式 中 A 为 供 试 品 所 含 被 测 成 分 量 ， 
B 为 加 入 对 照 品 量 ; 
C 为 实测 值 。 

4. 校正 因子 的 准确 度 

对 色谱 方法 而 言 ， 绝 对 (或 定量 ) 校 正 因子 是 指 单位 面积 
的 色谱 峰 代表 的 待 测 物质 的 量 。 待 测定 物质 与 所 选 定 的 参照 
物质 的 绝对 校正 因子 之 比 ， 即 为 相对 校正 因子 。 相 对 校正 办 
子 计 算法 常 应 用 于 化 学 药 有 关 物 质 的 测定 、 中 药材 及 其 复方 
制剂 中 多 指标 成 分 的 测定 。 校 正 因 子 的 表示 方法 很 多 ， 本 指 
导 原 则 中 的 校正 因子 是 指 气 相 色 谱 法 和 高 效 液 相 色谱 法 中 的 
相对 重量 校正 因子 。 

相对 校正 因子 可 采用 替代 物 ( 对 照 品 ) 和 被 蔡 代 物 ( 待 测 
物 ) 标 准 曲 线 斜率 比值 进行 比较 获得 ; 采用 紫外 吸收 检测 器 
时 ， 可 将 替代 物 ( 对 照 品 ) 和 被 蔡 代 物 ( 待 测 物 ) 在 规定 波长 和 
溶剂 条 件 下 的 吸收 系数 比值 进行 比较 ， 计算 获 得 。 

5. 数据 要 求 

在 规定 范围 内 ， 取 同一 浓度 (相当 于 100% 浓 度 水 平 ) 的 
供 试 品 ， 用 至 少 测定 6 份 样品 的 结果 进行 评价 ; 或 设计 3 种 
不 同 浓度 ， 每 种 浓度 分 别 制备 3 份 供 试 品 溶液 进行 测定 ， 用 
9 份 样品 的 测定 结果 进行 评价 。 对 于 化 学 药 ， 一 般 中 间 浓 度 
加 入 量 与 所 取 供 试 品 中 待 测定 成 分 量 之 比 控制 在 1: 1 左右 ， 
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建议 高 、 中 、 低 浓度 对 照 品 加 入 量 与 所 取 供 试 品 中 待 测 定 成 
分 量 之 比 控制 在 1,.2; 1，1 : 1，0.8: 1 左右， 应 报告 已 知 
加 人 量 的 回收 率 (%%)， 或 测定 结果 平均 值 与 真实 值 之 差 及 其 
相对 标准 偏差 或 置信 区 间 (置信 度 一 般 为 95%); 对 于 中 药 ， 
一 般 中 间 浓 度 加 入 量 与 所 取 供 试 品 中 待 测定 成 分 量 之 比 控制 
在 1: 1 左右 ， 建 议 高 、 中 、 低 浓度 对 照 品 加 入 量 与 所 取 供 试 
品 中 待 测定 成 分 量 之 比 控制 在 1.5: 1，1:1，0.5: 1 左右 ， 
应 报告 供 试 品 取 样 量 、 供 试 品 中 含有 量 、 对 照 品 加 入 量 、 测 
定 结 果 和 回收 率 (%) 计 算 值 ， 以 及 回收 率 (%%) 的 相对 标准 偏 
差 (RSD%) 或 置信 区 间 。 对 于 校正 因子 ， 应 报告 测定 方法 、 
测定 结果 和 RSD%。 样 品 中 待 测定 成 分 含量 和 回收 率 限 度 
关系 可 参考 表 2。 在 基质 复杂 、 组 分 含量 低 于 0. 01% 及 多 成 
分 等 分 析 中 ， 回 收 率 限度 可 适当 放宽 。 


表 2 样品 中 待 测定 成 分 含量 和 回收 率 限 度 


待 测定 成 分 含量 回收 率 限度 〈%) 
100% 98~101 
10% 95~102 
1% 92~105 
0.1% 90~108 
0.01% 85~110 
10pg/g (ppm) 80 一 115 
lug/g 75~120 


10pg/kg (ppb) 70~125 


二 、 精 密度 

精密 度 系 指 在 规定 的 条 件 下 ， 同 一 份 均匀 供 试 品 ， 经 多 
次 取样 测定 所 得 结果 之 间 的 接近 程度 。 精 密度 一 般 用 偏差 、 
标准 偏差 或 相对 标准 偏差 表示 。 

在 相同 条 件 下 ， 由 同一 个 分 析 人 员 测 定 所 得 结果 的 精密 
度 称 为 重复 性 ; 在 同一 个 实验 室 ， 不 同时 间 由 不 同 分 析 人 员 
用 不 同 设备 测定 结果 之 间 的 精密 度 ， 称 为 中 间 精 密度 ;在 不 
同 实 验 室 由 不 同 分 析 人 员 测 定 结 果 之 间 的 精密 度 ， 称 为 重 
现 性 。 

含量 测定 和 杂质 的 定量 测定 应 考察 方法 的 精密 度 。 

1. 重复 性 

在 规定 范围 内 ， 取 同一 浓度 (相当 于 100% 浓 度 水 平 ) 的 
供 试 品 ， 用 至 少 测定 6 份 的 结果 进行 评价 ; 或 设计 3 种 不 同 
浓度 ， 每 种 浓度 分 别 制备 3 份 供 试 品 溶液 进行 测定 ， 用 9 份 
样品 的 测定 结果 进行 评价 。 采 用 9 份 测定 结果 进行 评价 时 ， 
对 于 化 学 药 ， 一 般 中 间 浓 度 加 入 量 与 所 取 供 试 品 中 待 测定 成 
分 量 之 比 控制 在 1 : 1 左右， 建议 高 、 中 、 低 浓度 对 照 品 加 
入 量 与 所 取 供 试 品 中 待 测定 成 分 量 之 比 控制 在 1,2 :1， 
1: 1, 0.8: 1 左右 ， 对 于 中 药 ， 一 般 中 间 浓 度 加 入 量 与 所 取 
供 试 品 中 待 测定 成 分 量 之 比 控制 在 1 : 1 左右， 建议 高 、 中 、 
低 浓 谋 对 照 品 加 入 量 与 所 取 供 试 品 中 待 测定 成 分 量 之 比 控制 
在 1.5:1，1:1，0.5:1 左 右 。 


。375 。 
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2. 中 间 精 密度 

考察 随机 变动 因素 如 不 同日 期 、 不 同 分 析 人 员 、 不 同 仪 
器 对 精密 度 的 影响 ， 应 设计 方案 进行 中 间 精 密度 试验 。 

3. 重 现 性 

国家 药品 质量 标准 采用 的 分 析 方 法 ， 应 进行 重 现 性 试 
验 ， 如 通过 不 同 实验 室 检 验 获得 重 现 性 结果 。 协 同 检验 的 目 
的 、 过 程 和 重 现 性 结果 均 应 记载 在 起 草 说 明 中 。 应 注意 重 现 
性 试验 用 样品 质量 的 一 致 性 及 贮存 运输 中 的 环境 对 该 一 致 性 
的 影响 ， 以 免 影响 重 现 性 结果 。 

4. 数据 要 求 

均 应 报告 偏差 、 标 准 偏差 、 相 对 标准 偏差 或 置信 区 间 。 
样品 中 待 测定 成 分 含量 和 精密 度 可 接受 范围 参考 表 3。 在 基 
质 复杂 、 含 量 低 于 0.01% 及 多 成 分 等 分 析 中 ， 精 密度 接受 
范围 可 适当 放宽 。 


表 3 样品 中 待 测定 成 分 含量 和 精密 度 RSD 可 接受 范围 


待 测定 成 分 含量 重复 性 (RSD%) 重 现 性 (RSD%) 
100% 1 2 
10% 1.5 3 
1% 2 4 
0.1% 3 6 
0.01% 4 8 
l0ng/g (ppm) 6 11 
lpg/g 8 16 


l0pg/kg (ppb) 15 32 


三 、 专 属性 

专属 性 系 指 在 其 他 成 分 (如 杂质 、 降 解 产物 、 辅 料 等 ) 存 
在 下 ， 采 用 的 分 析 方 法 能 正确 测定 被 测 物 的 能 力 。 鉴 别 反 
应 、 杂 质 检 查 和 含量 测定 方法 ， 均 应 考察 其 专属 性 。 如 方法 
专属 性 不 强 ， 应 采用 多 种 不 同 原理 的 方法 予以 补充 。 

1. 鉴别 反应 

应 能 区 分 可 能 共存 的 物质 或 结构 相似 化 合 物 。 不 含 被 测 
成 分 的 供 试 品 ， 以 及 结构 相似 或 组 分 中 的 有 关 化 合 物 ， 应 均 
星 阴 性 反应 。 

2. 含量 测定 和 杂质 测定 

采用 色谱 法 和 其 他 分 离 方法 ， 应 附 代 表 性 图 谱 ， 以 说 明 
方法 的 专属 性 ， 并 应 标明 各 成 分 在 图 中 的 位 置 ， 色 谱 法 中 的 
分 离 度 应 符合 要 求 。 

在 杂质 对 照 品 可 获得 的 情况 下 ， 对 于 含量 测定 ， 试 样 中 
可 加 入 杂质 或 辅料 ， 考 察 测定 结果 是 否 受 干扰 ， 并 可 与 未 加 
杂质 或 辅料 的 试 样 比较 测定 结果 。 对 于 杂质 检查 ， 也 可 向 试 
样 中 加 入 一 定量 的 杂质 ， 考 察 各 成 分 包括 杂质 之 间 能 否 得 到 
分 离 。 

在 杂质 或 降解 产物 不 能 获得 的 情况 下 ， 可 将 含有 杂质 或 
降解 产物 的 试 样 进行 测定 ， 与 另 一 个 经 验证 了 的 方法 或 药典 
方法 比较 结果 。 也 可 用 强 光 照射 、 高 温 、 高 湿 、 酸 ( 碱 ) 水 解 
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或 氧化 等 方法 进行 加 速 破坏 ， 以 研究 可 能 存在 的 降解 产物 和 
降解 途径 对 含量 测定 和 杂质 测定 的 影响 。 含 量 测定 方法 应 比 
对 两 种 方法 的 结果 ， 杂 质 检查 应 比 对 检 出 的 杂质 个 数 ， 必 要 
时 可 采用 光 二 极 管 阵列 检测 和 质谱 检测 ， 进 行 峰 纯度 检查 。 

四 、 检 测 限 

检测 限 系 指 试 样 中 被 测 物 能 被 检测 出 的 最 低 量 。 药 品 的 
鉴别 试验 和 杂质 检查 方法 ， 均 应 通过 测试 确定 方法 的 检测 
限 。 检 测 限 仅 作为 限度 试验 指标 和 定性 鉴别 的 依据 ， 没 有 定 
量 意义 。 常 用 的 方法 如 下 。 

1. 直观 法 

用 已 知 浓度 的 被 测 物 ， 试 验 出 能 被 可 靠 地 检测 出 的 最 低 
浓度 或 量 。 

2、 信 了 噪 比 法 

用 于 能 显示 基线 噪声 的 分 析 方法 ， 即 把 已 知 低 浓 度 试 样 
测 出 的 信号 与 空白 样品 测 出 的 信号 进行 比较 ， 计算 出 能 被 可 
靠 地 检测 出 的 被 测 物质 最 低 浓度 或 量 。 一 般 以 信 噪 比 为 3: 1 
或 2: 1 时 相应 浓度 或 注 人 仪器 的 量 确定 检测 限 。 

3. 基于 响应 值 标准 偏差 和 标准 曲线 斜率 法 

按照 LOD = 3. 36/S 公式 计算 。 式 中 LOD: 检测 限 ; 
6; 响应 值 的 偏差 ;S: 标准 曲线 的 斜率 。 

9 可 以 通过 下 列 方法 测 得 : 四 测定 空白 值 的 标准 偏差 ; 
Q@ 标 准 曲 线 的 剩余 标准 偏差 或 截 距 的 标准 偏差 来 代替 。 

4. 数据 要 求 

上 述 计算 方法 获得 的 检测 限 数据 须 用 含量 相近 的 样品 进 
行 验证 。 应 附 测 定 图 谱 ， 说 明 试 验 过 程 和 检测 限 结果 。 

五 、 定 量 限 

定量 限 系 指 试 样 中 被 测 物 能 被 定量 测定 的 最 低 量 ， 其 测 
定 结果 应 符合 准确 度 和 精密 度 要 求 。 对 微量 或 痕 量 药物 分 
析 、 定 量 测定 药物 杂质 和 降解 产物 时 ， 应 确定 方法 的 定量 
限 。 常 用 的 方法 如 下 。 

1, 直观 法 

用 已 知 浓度 的 被 测 物 ， 试 验 出 能 被 可 靠 地 定量 测定 的 最 
低 浓度 或 量 。 

2, 信 了 噪 比 法 

用 于 能 显示 基线 噪声 的 分 析 方 法 ， 即 把 已 知 低 浓度 试 样 
测 出 的 信号 与 空白 样品 测 出 的 信号 进行 比较 ， 计 算出 能 被 可 
靠 地 定量 的 被 测 物 质 的 最 低 浓 度 或 量 。 一 般 以 信 噪 比 为 
10 : 1 时 相应 浓度 或 注入 仪器 的 量 确定 定量 限 。 

3. 基于 响应 值 标准 偏差 和 标准 曲线 斜率 法 

按照 LOQ= 106/S 公式 计算 。 式 中 LOQ: 定量 限 ; 6: 
响应 值 的 偏差 S: 标准 曲线 的 斜率 。 

6 可 以 通过 下 列 方法 测 得 : 中 测定 空白 值 的 标准 偏差 ; 
@ 采 用 标准 曲线 的 剩余 标准 偏差 或 是 截 距 的 标准 偏差 来 
代替 。 

4. 数据 要 求 

上 述 计算 方法 获得 的 定量 限 数 据 须 用 含量 相近 的 样品 进 
行 验 证 。 应 附 测定 图 谱 ， 说 明 测 试 过 程 和 定量 限 结果 ， 包 括 
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准确 度 和 精密 度 验证 数据 。 

六 、 线 性 

线性 系 指 在 设计 的 范围 内 ， 测 定 响 应 值 与 试 样 中 被 测 物 
浓度 呈 比 例 关系 的 程度 。 

应 在 规定 的 范围 内 测定 线性 关系 。 可 用 同一 对 照 品 贮备 
液 经 精密 稀释 ， 或 分 别 精密 称 取 对 照 品 ， 制 备 一 系列 对 照 品 
溶液 的 方法 进行 测定 ， 至 少 制备 5 份 不 同 浓度 的 对 照 品 溶 
液 。 以 测 得 的 响应 信号 对 被 测 物 的 浓度 作 图 ， 观 察 是 否 呈 线 
性 ， 青 用 最 小 二 乘法 进行 线性 回归 。 必 要 时 ， 响 应 信号 可 经 
数学 转换 ， 再 进行 线性 回归 计算 。 或 者 可 采用 描述 浓度 - 响 
应 关系 的 非 线性 模型 。 

数据 要 求 : 应 列 出 回归 方程 、 相 关系 数 和 线性 图 (或 其 
他 数学 模型 ) 。 

七 、 范 园 

范围 系 指 分 析 方法 能 达到 一 定 精密 度 、 准 确 度 和 线性 要 
求 时 的 高 低 限 浓度 或 量 的 区 间 。 

范围 应 根据 分 析 方 法 的 具体 应 用 及 其 线性 、 准 确 度 、 精 
密度 结果 和 要 求 确定 。 原 料 药 和 制剂 含量 测定 ， 范 围 一 般 为 
测定 浓度 的 80%% 一 120%; 制剂 含量 均匀 度 检查 ， 范 围 一 般 
为 测定 浓度 的 70% 一 130 欠 ， 特 殊 剂 型 ， 如 气 雾 剂 和 喷雾 
剂 ， 范 围 可 适当 放宽 ; 溶出 度 或 释放 度 中 的 溶出 量 测定 ， 范 
围 一 般 为 限度 的 士 30%， 如 规定 了 限度 范围 ， 则 应 为 下 限 的 
一 20% 至 上 限 的 十 20%; 杂质 测定 ， 范 围 应 根据 初步 实际 测 
定数 据 ， 拟 订 为 规定 限度 的 土 20%。 如 果 含 量 测定 与 杂质 检 
查 同时 进行 ， 用 峰 面积 归 一 化 法 进行 计算 ， 则 线性 范围 应 为 
杂质 规定 限度 的 一 20% 至 含量 限度 (或 上 限 ) 的 十 20%。 

在 中 药 分 析 中 ， 范 围 应 根据 分 析 方法 的 具体 应 用 和 线 
性 、 准 确 度 、 精 密度 结果 及 要 求 确定 。 对 于 有 毒 的 、 有 具 特 殊 
功效 或 药理 作用 的 成 分 ， 其 验证 范围 应 大 于 被 限定 含量 的 
区 间 。 

校正 因子 测定 时 ， 范 围 一 般 应 根据 其 应 用 对 和 象 的 测定 范 
围 确定 。 

八 、 耐 用 性 

耐用 性 系 指 在 测定 条 件 有 小 的 变动 时 ， 测定 结果 不 受 影 
响 的 承受 程度 ， 为 所 建立 的 方法 用 于 日 常 检验 提供 依据 。 开 
始 研究 分 析 方 法 时 ， 就 应 考虑 其 耐用 性 。 如 果 测 定 条 件 要 求 
苛刻 ， 则 应 在 方法 中 写 明 ， 并 注 明 可 以 接受 变动 的 范围 ， 可 
以 先 采用 均匀 设计 确定 主要 影响 因素 ， 再 通过 单 因素 分 析 等 
确定 变动 范围 。 典 型 的 变动 因素 有 : 被 测 溶液 的 稳定 性 、 样 
品 的 提取 次 数 、 时 间 等 。 高 效 液 相 色谱 法 中 典型 的 变动 因素 
有 : 流动 相 的 组 成 和 pH 值 、 不 同 品牌 或 不 同 批号 的 同类 型 
色谱 柱 、 柱 温 、 流 速 等 。 气 相 色谱 法 变动 因素 有 : 不 同 品 
或 批号 的 色谱 柱 、 固 定 相 、 不 同类 型 的 担 体 、 载 气流 速 、 柱 
温 、 进 样 口 和 检测 器 温度 等 。 

经 试验 ， 测 定 条 件 小 的 变动 应 能 满足 系统 适用 性 试验 要 
求 ， 以 确保 方法 的 可 靠 性 。 
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本 原则 用 于 指导 药品 质量 标准 中 化 学 合成 或 半 合 成 的 有 
机 原料 药 及 其 制剂 的 杂质 分 析 ， 并 供 药品 研究 、 生 产 、 质 量 
标准 起 草 和 修订 参考 。 

任何 影响 药品 纯度 的 物质 均 称 为 杂质 。 药 品质 量 标准 中 
的 杂质 系 指 在 按照 经 国家 有 关 药 品 监 督 管 理 部 门 依法 审查 批 
准 的 规定 工艺 和 规定 原 辅料 生产 的 药品 中 ， 由 其 生产 工艺 或 
原 辅料 带 人 的 杂质 ， 或 在 贮存 过 程 中 产生 的 杂质 。 药 品质 量 
标准 中 的 杂质 不 包括 变更 生产 工艺 或 变更 原 辅料 而 产生 的 新 
的 杂质 ， 也 不 包括 挫 人 或 污染 的 外 来 物质 。 药 品 生产 企 业 变 
更 生产 工艺 或 原 辅料 ， 并 由 此 带 进 新 的 杂质 对 原 质量 标准 的 
修订 ， 均 应 依法 向 有 关 药 品 监督 管理 部 门 申报 批准 。 药 品 中 
不 得 摊 人 或 污染 药品 或 其 组 分 以 外 的 外 来 物质 。 对 于 假 劣 药 
品 ， 必 要 时 应 根据 各 具体 情况 ， 可 采用 非法 定 分析 方 法 予以 
检测 。 

1. 杂质 的 分 类 

按 杂 质 化 学 类 别 和 特性 ， 杂 质 可 分 为 : 有 机 杂质 、 无 机 
杂质 、 有 机 挥发 性 杂质 。 按 其 来 源 ， 杂 质 可 分 为 : 一 般 杂质 
和 特殊 杂质 。 一 般 杂 质 是 指 在 自然 界 中 分 布 较 广泛 ， 在 多 种 
药物 的 生产 和 贮藏 过 程 中 容易 引入 的 杂质 ， 如 铁 盐 、 铵 盐 
等 。 特 殊 杂 质 是 指 在 特定 药物 的 生产 和 贮藏 过 程 中 引入 的 杂 
质 ， 多 指 有 关 物 质 。 按 其 毒性 ， 杂 质 又 可 分 为 : 毒性 杂质 和 
信号 杂质 ， 毒 性 杂质 如 重金 属 、 砷 盐 ; 信号 杂质 如 氢化 物 、 
硫酸 盐 等 ， 一 般 盐 无 毒 ， 但 其 含量 的 多 少 可 反映 药物 纯度 和 
生产 工艺 或 生产 过 程 问 题 。 由 于 杂质 的 分 类 方法 甚 多 ， 所 
以 ， 药 品质 量 标准 中 检查 项 下 杂质 的 项 目 名 称 ， 应 根据 国家 
药典 委员 会 编写 的 《国家 药品 标准 工作 手册 》 的 要 求 进行 规 
范 。 如 有 机 杂质 的 项 目 名称 可 参考 下 列 原则 选用 。 

(1) 检 查 对 象 明确 为 某 一 物质 时 ， 就 以 该 杂质 的 化 学 名 
作为 项 目 名 称 ， 如 磷酸 可 待 因 中 的 “吗啡 ?， 氯 贝 丁 酯 中 的 
“对 握 酚 ”， 盐 酸 莱 海 索 中 的 “ 哌 啶 莱 丙 酮 "， 盐 酸 林 可 埠 素 
中 的 “ 林 可 霉 素 BY 以 及 胰 和 蛋白酶 中 的 “ 糜 蛋 白 酶 ”等 。 如 
果 该 杂质 的 化 学 名 太 长 ， 又 无 通用 的 简称 ， 可 参考 螺 内 酯 项 
下 的 “ 芝 基 化 合 物 "、 肾 上 腺 素 中 的 “ 酮 体 ”、 盐 酸 地 芬 尼 多 
中 的 “ 烯 化 合 物 ” 等 ， 选 用 相宜 的 项 目 名 称 。 在 质量 标准 起 
草 说 明 中 应 写 明 已 明确 杂质 的 结构 式 。 

(2) 检 查 对 象 不 能 明确 为 某 一 单一 物质 而 又 仅 知 为 某 一 
类 物质 时 ， 则 其 项 目 名 称 可 采用 “其 他 省 体 ”“ 其 他 生物 碱 ” 
“其 他 氨基 酸 ”“ 还 原 糖 ” “脂肪 酸 ”“ 芳 香 第 一 腕 ”“ 含 氨 化 
合 物 ” “残留 溶剂 ”或 “有 关 物 质 ” 等 。 

(3) 未 知 杂质 ， 仅 根据 检测 方法 选用 项 目 名 称 ， 如 “ 杂 
质 吸光 度 ”“ 易 氧化 物 ”“ 易 炭化 物 ”“ 不 挥发 物 ” “挥发 性 杂 
质 ” 等 。 

2. 质量 标准 中 杂质 检查 项 目的 确定 

新 原料 药 和 新 制剂 中 的 杂质 ， 应 按 国家 有 关 新 药 申 报 要 
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求 进 行 研究 ， 也 可 参考 ICH 的 文件 Q3A( 新 原料 药 中 的 杂 
质 ) 和 Q3B( 新 制剂 中 的 杂质 ) 进 行 研究 ， 并 对 杂质 和 降解 产 
物 进行 安全 性 评价 。 新 药 研制 部 门 对 在 合成 、 纯 化 和 贮存 中 
实际 存在 的 杂质 和 潜在 的 杂质 ， 应 采用 有 效 的 分 离 分 析 方法 
进行 检测 。 对 于 表 观 含量 在 0.1% 及 其 以 上 的 杂质 以 及 表 观 
含量 在 0.1% 以 下 的 具 强 烈 生物 作用 的 杂质 或 毒性 杂质 ， 予 
以 定性 或 确证 其 结构 。 对 在 稳定 性 试验 中 出 现 的 降解 产物 ， 
也 应 按 上 述 要 求 进行 研究 。 新 药 质量 标准 中 的 杂质 检查 项 目 
应 包括 经 研究 和 稳定 性 考察 检 出 的 ， 并 在 批量 生产 中 出 现 
的 杂质 和 降解 产物 ， 并 包括 相应 的 限度 。 结 构 已 知 和 未 知 
的 这 类 杂质 属于 特定 杂质 。 除 降解 产物 和 毒性 杂质 外 ， 在 
原料 中 已 控制 的 杂质 ， 在 制剂 中 一 般 不 再 控制 。 原 料 药 和 
制剂 中 的 无 机 杂质 ， 应 根据 其 生产 工艺 、 起 始 原 料 情况 确 
定 检查 项 目 ， 但 对 于 毒性 无 机 杂质 ， 应 在 质量 标准 中 规定 
其 检查 项 。 

在 仿制 药品 的 研制 和 生产 中 ， 如 发 现 其 杂质 模式 与 其 原 
始 开 发 药品 不 同 或 与 已 有 法 定 质量 标准 规定 不 同 ， 需 增加 新 
的 杂质 检查 项 目的 ， 应 按 上 述 方法 进行 研究 ， 申 报 新 的 质量 
标准 或 对 原 质 量 标准 进行 修订 ， 并 报 有 关 药 品 监 督 管理 部 门 
审批 。 

共存 的 异 构 体 和 抗生素 多 组 分 一 般 不 作为 杂质 检查 项 
目 ， 作 为 共存 物质 ， 必 要 时 ， 在 质量 标准 中 规定 其 比例 ， 以 
保证 生产 用 的 原料 药 与 申报 注册 时 的 一 致 性 。 但 当 共存 物质 
为 毒性 杂质 时 ， 该 物质 就 不 再 认为 是 共存 物质 。 在 单一 对 映 
体 药物 中 ， 可 能 共存 的 其 他 对 映 体 应 作为 杂质 检查 ， 并 设 比 
旋 度 项 目 ， 对 消 旋 体 药物 的 质量 标准 ， 必 要 时 可 以 设 旋光 度 
检查 项 目 。 

残留 溶剂 ， 应 根据 生产 工艺 中 所 用 有 机 溶剂 及 其 残留 情 
况 ， 确定 检查 项 目 。 可 参考 本 药典 关于 残留 溶剂 的 要 求 ， 或 
参考 ICH 文件 Q3C( 残 留 溶剂 指导 原则 )。 对 残留 的 毒性 深 
剂 ， 应 规定 其 检查 项 目 。 

3. 杂质 检查 分 析 方法 和 杂质 的 限度 

杂质 检查 分 析 方 法 应 专属 、 灵 敏 。 杂 质 检查 应 尽量 采用 
现代 分 离 分 析 手 段 ， 主 成 分 与 杂质 和 降解 产物 均 能 分 开 ， 其 
检测 限 应 满足 限度 检查 的 要 求 ， 对 于 需 作 定量 检查 的 杂质 ， 
方法 的 定量 限 应 满足 相应 的 要 求 。 

杂质 检查 分 析 方 法 的 建立 可 按 本 药典 的 要 求 作 方法 验 
证 。 在 研究 时 ， 应 采用 几 种 不 同 的 分 离 分 析 方法 或 不 同 测试 
条 件 以 便 比 对 结果 ， 选 择 较 佳 的 方法 作为 质量 标准 的 检查 方 
法 。 杂 质 检查 分 析 方 法 的 建立 ， 应 考虑 普遍 适用 性 ， 所 用 的 
仪器 和 试验 材料 应 容易 获得 。 对 于 特殊 试验 材料 ， 应 在 质量 
标准 中 写 明 。 在 杂质 分 析 的 研究 阶段 ， 可 用 可 能 存在 的 杂 
质 、 强 制 降解 产物 ， 分 别 或 加 入 主 成 分 中 ， 配 制 供 试 溶液 进 
行 色谱 分 析 ， 调 整 色谱 条 件 ， 建 立 适用 性 要 求 ， 保 证 方法 专 
属 、 灵 敏 。 

杂质 研究 中 ， 应 进行 杂质 的 分 离 纯 化 制备 或 合成 制备 ， 
以 供 进行 安全 性 和 质量 研究 。 对 确实 无 法 获得 的 杂质 和 降解 
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产物 ， 研 制 部 门 在 药物 质量 研究 资料 和 药物 质量 标准 起 草 说 
明 中 应 写 明 理由 。 

在 采用 现代 色谱 技术 对 杂质 进行 分 离 分 析 的 情况 下 ， 对 
特定 杂质 中 的 已 知 杂质 和 毒性 杂质 ， 应 使 用 杂质 对 照 品 进行 
定位 ; 如 无 法 获得 该 对 照 品 时 ， 可 用 相对 保留 值 进行 定位 ; 
特定 杂质 中 的 未 知 杂质 可 用 相对 保留 值 进行 定位 。 杂 质 含 量 
可 按照 薄 层 色谱 法 (通则 0502) 和 高 效 液 相 色 谱 法 (通则 
0512) 测 定 。 

对 于 立体 异 构 体 杂 质 的 检测 广泛 采用 手 性 色谱 法 和 高 
效 毛细 管 电泳 法 等 。 手 性 高 效 液 相 色 谱 法 ， 包 括 手 性 固定 
相 法 和 手 性 流动 相 添 加 剂 法 (直接 法 )、 手 性 试剂 入 生化 法 
(间接 法 )， 其 中 手 性 固定 相 法 由 于 其 一 般 不 需 术 生化 、 定 
量 分 析 准 确 性 高 、 操 作 简 便 等 特点 ， 在 手 性 药物 的 杂质 检 
测 中 应 用 较 多 ,缺点 是 每 种 固定 相 的 适用 对 象 有 限制 ， 需 
根据 药物 的 结构 特征 选择 合适 的 手 性 柱 。 对 于 立体 异 构 体 
杂质 检查 方法 的 验证 ， 立 体 专 属性 (选择 性 ) 和 手 性 转化 是 
实验 考察 的 重点 ; 通常 立体 异 构 体 杂质 的 出 峰 顺 序 在 前 ， 
而 母体 药物 在 后 ， 有 利于 两 者 的 分 离 和 提高 检测 灵敏 度 。 
另外 ， 由 于 手 性 色谱 法 不 能 直接 反映 手 性 药物 的 光学 活 
性 ， 需 要 与 旋光 度 或 比 旋 度 测定 相互 补充 ,以 有 效 控 制 手 
性 药物 的 质量 。 

由 于 色谱 法 杂质 限度 检查 受 色谱 参数 设置 值 的 影响 较 
大 ， 有 关 操 作 注 意 事 项 应 在 起 草 说 明 中 写 明 ， 必 要 时 ， 可 在 
质量 标准 中 予以 规定 。 

杂质 限度 的 制订 应 考虑 如 下 因素 : 杂质 及 含 一 定 限量 杂 
质 的 药品 的 毒 理学 研究 结果 ; 给 药 途径 ; 每 日 剂量 ; 给 药 人 
群 ; 杂质 药理 学 可 能 的 研究 结果 ; 原料 药 的 来 源 ; 治疗 周 
期 ; 在 保证 安全 有 效 的 前 提 下 ， 药 品 生产 企业 对 生产 高 质量 
药品 所 需 成 本 和 消费 者 对 药品 价格 的 承受 力 。 

药品 质量 标准 对 毒性 杂质 和 毒性 残留 有 机 溶剂 应 严格 规 
定 限度 。 残 留 有 机 溶剂 的 限度 制订 可 参考 本 药典 和 ICH 的 
有 关 文 本 。 
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药物 的 引 湿 性 是 指 在 一 定 温度 及 湿度 条 件 下 该 物质 吸收 
水 分 能 力 或 程度 的 特性 。 供 试 品 为 符合 药品 质量 标准 的 固体 
原料 药 ， 试 验 结果 可 作为 选择 适宜 的 药品 包装 和 贮存 条 件 的 
参考 。 

.具体 试验 方法 如 下 : 

1. 取 干 燥 的 具 塞 玻璃 称 量 瓶 (外 径 为 50mm， 高 为 
15mm) ， 于 试验 前 一 天 置 于 适宜 的 25C 士 1 恒温 干燥 器 
(下 部 放置 氨 化 铵 或 硫酸 铵 饱和 溶液 ) 或 人 工 气 候 箱 ( 设 定 温 
度 为 25C 土 1'C ， 相 对 湿度 为 80% 土 2%) 内 ， 精 密 称 定 重量 
(mi ) 。 

2. 取 供 试 品 适 量 ， 平 铺 于 上 述 称 量 瓶 中 ， 供 试 品 厚度 
一 般 约 为 lmm， 精 密 称 定 重量 (ms? ) 。 
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3. 将 称 量 瓶 向 口 ， 并 与 瓶 盖 同 置 于 上 述 恒温 恒 湿 条 件 
下 24 小 时 。 
4. 盖 好 称 量 瓶 盖 子 ， 精 密 称 定 重量 (> ) 。 
增 重 百分率 一 一 X 100% 
5, 引 湿性 特征 描述 与 引 湿 性 增 重 的 界定 
潮解 : 吸收 足 量 水 分 形成 液体 。 
极 具 引 湿性 : 引 湿 增 重 不 小 于 15%% 。 
有 引 湿性 : 引 湿 增 重 小 于 15% 但 不 小 于 2%。 
略 有 引 湿性 : 引 湿 增 重 小 于 2% 但 不 小 于 0. 2%。 
无 或 几乎 无 引 湿 性 : 引 湿 增 重 小 于 0. 2%% 。 
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近 红 外 分 光 光 度 法 系 通过 测定 物质 在 近 红 外 光谱 区 
(波长 范围 约 在 780 一 2500nm， 按 波 数 计 约 为 12 800 一 
4000cm ) 的 特征 光谱 并 利用 化 学 计量 学 方法 提取 相关 信 
息 ， 对 物质 进行 定性 、 定 量 分 析 的 一 种 光谱 分 析 技 术 。 近 红 
外 光谱 主要 由 C 一 H、N 一 H、0O 一 H 和 S 一 H 等 基 团 基 频 振 
动 的 倍 频 和 合 频 组 成 ， 由 于 其 吸收 强度 远 低 于 物质 中 红外 光 
谱 (4000 一 400cm ') 的 基 频 振动 ， 而 且 吸 收 峰 重 公 严重 ， 因 
此 通常 不 能 直接 对 其 进行 解析 ， 而 需要 对 测 得 的 光谱 数据 进 
行 数学 处 理 后 ， 才 能 进行 定性 、 定 量 分 析 。 

一 、 应 用 范围 

近 红 外 分 光 光 度 法 具有 快速 、 准 确 、 对 样品 无 破坏 的 检 
测 特 性 ， 不 仅 能 进行 “离线 ”分 析 ， 还 能 直接 进行 “在 线 ” 过 程 
控制 ; 不 仅 可 以 直接 测定 原料 和 制剂 中 的 活性 成 分 ， 还 能 对 
药品 的 某 些 理化 性 质 如 水 分 、 脂 肪 类 化 合 物 的 羟 值 、 碘 值 和 
酸 值 等 进行 分 析 ; 并 能 对 药物 辅料 、 中 间 产 物 以 及 包装 材料 
进行 定性 和 分 级 。 

二 、 仪 器 装置 

1. 仪器 

近 红 外 分 光 光 度 计 由 光源 、 单 色 器 (或 于 涉 仪 )、 采 样 系 
统 、 检 测 器 、 数 据 处 理 器 和 评价 系统 等 组 成 。 常 采用 高 强度 
的 石英 或 钨 灯光 源 ， 但 钨 灯 比 较 稳定 ; 单 色 器 有 声 光 可 调 
型 、 光 棚 型 和 棱镜 型 ; 样品 池 、 光 纤 探 头 、 液 体 透射 池 、 积 
分 球 是 常用 的 采样 装置 ; 硅 、 硫 化 铅 、 砷 化 钢 、 钢 镑 砷 、 冬 
名 克 和 和 气 代 硫 酸 三 甘 肽 检测 器 为 常用 的 检测 器 。 检 测 器 和 采 
样 系统 需 根据 供 试 品 的 类 型 选择 。 

2. 仪器 性 能 的 校 验 与 自 检 

为 确保 仪器 能 达到 预期 的 应 用 目的 ， 应 采用 标准 参 比 物 
质 (SRM) 对 仪器 的 性 能 定期 进行 校 验 ， 并 在 使 用 中 通过 自 
检 确 保 仪 器 的 适用 性 。 近 红外 光谱 仪 的 校 验 参数 通常 包括 波 
长 的 准确 度 、 吸 收 /反射 度 的 精密 度 、 线 性 及 最 大 和 和 最 小 光 
通 量 处 的 噪声 。 近 红外 光谱 仪 的 自 检 通 常 通过 比较 实测 光谱 
与 校 验 时 储存 于 仪器 中 的 标准 光谱 的 差异 来 实现 。 自 检 时 除 
针对 上 述 校 验 参数 设计 适当 的 指标 外 ， 还 应 考虑 分 析 过 程 中 
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波长 的 漂移 和 灵敏 度 的 改变 。 

仪器 的 校 验 除 应 定期 进行 外 ， 当 维修 光路 裔 更 换 光 学 部 
件 如 光源 或 采样 附件 后 也 应 进行 。 推 荐 用 于 药物 分 析 的 近 红 
外 光谱 仪 校 验 参 数 见 下 表 。 


表 ”推荐 用 于 药物 分 析 的 近 红 外 光谱 仪 校 验 参数 ? 


波长 准确 性 
波长 允许 误差 


SRM1920a@ 在 1261.1681 及 1935nm 处 有 蜂 


1200nm 处 十 lnm 或 8300cm ! 处 土 8cm-! 
1600nm 处 士 Inm 或 6250cm ! 处 士 4cm-! 
2000nm 处 土 1. 5nm 或 5000cm-1 处 士 4cm-1 


线性 分 别 在 1200nm、1600nm、2000nm 处 的 
Aops/ArEF ,斜率 1. 0 士 0.05, 截 距 0.0 士 0. 05 
了 品 声 1200 ~ 2200nm (8300 ~ 4500cm-1) 区 间 和 
l00nm(300cm 1) 
高 光 通 量 测 应 小 于 0.3X10-3 ,单个 RMS 测 得 值 不 得 大 
定 平均 RMS 于 0,8X1073 
低 光 通 量 测 应 小 于 1X10-3 ,单个 RMS 测 得 值 不 得 大 于 
定 平均 RMS 2.0X10-: 


中 通常 在 2500nm(4000cm-1:) 处 仪器 允许 的 最 大 漂移 为 10nm 
(16cm-1); 

@SRM1920a 是 美国 NIST 提供 的 用 于 近 红 外 波长 校正 的 标准 
物质 ,通过 SRM1920a 对 仪器 1935nm 处 的 光谱 峰 进 行 校准 ,来 确定 
波长 的 准确 性 ; 

@@Aons 指 观测 的 吸光 度 ,ArEF 指 反射 标准 物质 在 3 个 特定 波长 
处 的 吸光 度 。 


三 、 测 量 模式 

近 红 外 光谱 分 析 中 常 采 用 透射 或 反射 测量 模式 。 

1. 反射 模式 (又 称 漫 反射 模式 ) 

反射 模式 主要 用 于 分 析 固 体 样品 ， 近 红外 光 可 穿 至 样品 
内 部 1 一 3mm， 未 被 吸收 的 近 红 外 光 从 样品 中 反射 出 。 分 别 
测定 样品 的 反射 光 强 度 (71) 与 参 比 反射 表面 的 反射 光 强 度 
(1,)， 其 比值 为 反射 率 RR。lg(1/R) 与 波长 或 波 数 的 函数 为 
近 红 外 光谱 。 

R 一 TI/ 
Ar=lg(1/R)=1g(1./7) 

固体 样品 的 颗粒 大 小 、 形 状 、 紧 密 程度 及 其 他 物理 性 质 
均 会 引起 光谱 基线 的 漂移 ， 因 此 不 是 所 有 的 固体 混合 物 均 符 
合 比 尔 定律 。 可 用 数学 方法 减弱 或 消除 粒度 的 影响 。 最 常用 
的 数学 方法 为 对 光谱 进行 导数 处 理 。 当 样品 量 足 够 大 时 ， 也 
可 用 多 元 散射 校正 方法 处 理 数 据 。 

2. 透射 模式 

透射 模式 主要 用 于 分 析 液 体 样品 ， 近 红外 光 穿 过 样品 ， 
透射 光 强度 (了 7) 与 波长 或 波 数 的 孙 数 为 近 红外 光谱 。 测 定 样 
品 时 样品 置 于 光源 与 检测 器 之 间 的 光路 上 ， 结 果 直 接 以 透 光 
率 (T) 或 吸光 度 (A) 表 示 。 

T=1/1, 
A=—lgT=lg(1/T)=lg(1,/D) 
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式 中 为 人 射 光 强度 。 

透射 -反射 模式 为 透射 与 反射 模式 的 结合 ， 将 反射 镜 置 
样品 的 后 部 ， 光 源 与 检测 器 在 样品 的 同 侧 ， 近 红外 光 穿 过 样 
品 后 经 反射 镜 返 回 ， 因 此 光 程 增加 为 两 倍 。 

四 、 影 响 近 红外 光谱 的 主要 因素 

环境 温度 、 样 品 的 光学 性 质 、 多 晶 型 、 样 品 的 含水 量 和 
溶剂 残留 量 、 样 品 厚度 、 硬 度 、 光 洁 度 及 样品 的 贮存 时 间 等 
均 对 样品 的 近 红 外 光谱 有 影响 。 液 体 样品 对 环境 温度 最 敏 
感 ， 不 同 晶 型 的 样品 通常 具有 不 同 的 近 红 外 光谱 。 

五 、 应 用 近 红 外 分 光 光 度 法 进行 定性 、 定 量 分 析 的 基本 
要 求 

(一 ) 定 性 分 析 

利用 近 红 外 分 光 光 度 法 进行 定性 分 析 的 主要 步骤 包括 : 
收集 代表 性 样品 ， 测 定 光谱 ， 选 择 化 学 计量 学 方法 对 图 谱 进 
行 预 处 理 和 降 维 处 理 ， 建 立定 性 分 析 模 型 ， 对 模型 进行 
验证 。 

1. 代表 性 样品 的 选择 

选择 适宜 的 代表 性 样品 (如 不 同 的 生产 工艺 、 物 理 形 态 、 


粒度 发 布 等 ) 建 立定 性 分 析 模 型 。 模 型 中 各 类 样品 的 性 质 决 


定 了 模型 的 适用 范围 。 

2. 图 谱 预 处 理 和 降 维 处 理 

为 有 效 地 提取 有 用 信息 ， 排 除 无 效 信息 ， 在 建立 分 类 或 
校正 模型 时 需要 对 谱 图 进行 数学 预 处 理 。 归 一 化 处 理 常 用 于 
消除 或 减弱 由 位 置 或 光 程 变化 所 导致 的 基线 平移 或 强度 变 
化 ;导数 处 理 可 以 提高 谱 图 的 分 辩 率 ， 但 导数 处 理 的 同时 扩 
大 了 噪声 ， 因 此 常 辅 以 平滑 处 理 来 消除 噪声 ; 对 固体 样品 ， 
采用 多 元 散射 校正 (MSC) 或 标准 正 态 变量 变换 (SNV) 校 正 
可 以 消除 或 减弱 光 散 射 引 入 的 基线 偏 移 。 

多 元 近 红外 光谱 数据 包含 有 大 量 的 相关 变量 ( 共 线 性 )， 
建 模 时 需要 减少 变量 ， 即 用 一 组 新 的 不 相关 但 包含 相应 信息 
的 变量 来 代表 所 有 数据 的 变化 建立 模型 。 常 用 的 减少 变量 的 
方法 是 主 成 分 分 析 (PCA) 法 。 

3. 建立 定性 分 析 模型 

建立 定性 分 析 模型 就 是 将 样品 的 性 质 与 光谱 的 变化 相关 
联 ， 用 光谱 的 差异 程度 来 区 分 样品 的 性 质 。 定 性 分 析 中 常 采 
用 模式 识别 的 方法 对 具有 相似 特征 的 样品 进行 分 组 。 模 式 识 
别 方法 包括 判别 分 析 和 聚 类 分 析 。 判 别 分 析 要 求 对 样本 的 类 
别 特征 有 明确 的 定义 ， 并 按 定义 区 分 样本 ， 而 聚 类 分 析 适 用 
于 仅 需 要 对 样本 进行 分 组 而 不 需要 预先 知道 这 些 样品 彼此 间 
的 确切 关系 。 

4. 模型 的 验证 

对 定性 分 析 模 型 ， 至 少 应 进行 模型 的 专属 性 和 重 现 性 两 
方面 的 验证 。 

(1) 专 属性 ”模型 的 专属 性 通常 用 对 已 知 样品 的 鉴别 正 
确 率 表 示 。 不 仅 需 要 验证 真品 的 鉴别 正确 率 ， 还 需要 用 化 学 
结构 或 性 项 上 与 模型 中 物质 相近 的 样品 进行 挑战 性 验证 ， 证 
明 模 型 能 区 分 出 这 些 物质 。 
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(2) 了 耐用 性 ”模型 的 耐用 性 系 指 在 不 改变 模型 参数 的 情 
况 下 ， 考 查 正常 操作 中 的 微小 变化 对 模型 预测 结果 的 影响 。 
通常 包括 : 

@ 不 同 操作 者 的 影响 ; 

@ 环 境 条 件 ( 如 实验 室 中 的 温度 、 湿 度 变 化 ) 的 影响 ; 

图 操作 (如 样品 在 光学 窗口 的 位 置 、 液 体 探 头 的 测量 深 
度 、 包 装 状况 ) 的 影响 ; 

@ 仪 器 部 件 的 更 换 。 

(二 ) 定 量 分 析 

利用 近 红 外 分 光 光 度 法 进行 定量 分 析 的 主要 步骤 包括 : 
收集 样品 并 进行 检验 ， 选 择 代表 性 样品 ， 测 定 光谱 ， 选 择 化 
学 计量 学 方法 对 图 谱 进 行 预 处 理 和 降 维 处 理 ， 建 立定 量 分 析 
模型 ， 对 模型 进行 验证 。 

1. 代表 性 样品 的 选择 

根据 样品 的 收集 及 检验 情况 ， 选 择 能 包括 全 部 样品 理化 
性 质 差异 的 适宜 数量 的 样品 作为 建 模样 品 。 建 模样 本 的 含量 
范围 应 该 宽 于 预测 样品 的 范围 ， 必 要 时 可 以 通过 加 速 实验 或 
特殊 制备 的 方式 获得 。 

2. 图 谱 预 处 理 和 降 维 处 理 

参见 “定性 分 析 ”。 

3. 建立 定量 分 析 模 型 

近 红 外 光谱 测量 时 一 般 不 需要 对 样品 进行 预 处 理 ， 但 测 
量 时 可 受 多 种 因素 的 影响 ， 利 用 单 波长 光谱 数据 很 难 获得 准 
确 的 定量 分 析 结 果 。 现 代 近 红外 光谱 定量 分 析 均 利用 多 波长 
光谱 数据 ， 采 用 多 元 校正 的 方法 ， 如 多 元 线性 回归 (MLR)、 
主 成 分 回归 (PCR) 、 偏 最 小 二 乘 回 归 (PLSR) 和 人 工 神 经 网 
络 (ANN) 等 建立 分 析 模 型 。 

4. 方法 学 验证 

近 红 外 分 光 光度 法 定量 分 析 的 方法 学 验证 与 其 他 分 析 方 
法 的 要 求 相似 。 每 个 被 验证 参数 可 被 接受 的 限度 范围 与 该 方 
法 的 应 用 目的 有 关 ， 通 常 应 考虑 专属 性 、 线 性 、 准 确 度 、 精 
密度 和 重 现 性 。 

六 、 近 红外 模型 的 再 验证 

当 预 测 物质 的 物理 性 质 改 变 ， 或 物质 的 来 源 改 变 如 产品 
的 组 成 、 生 产 工艺 、 原 ( 辅 ) 料 的 来 源 或 级 别 发 生 改 变 时 ， 需 
要 对 已 建立 的 定量 模型 进行 再 验证 。 必 要 时 应 对 模型 进行 维 
护 或 建立 新 模型 。 

七 、 近 红外 模型 的 传递 

近 红 外 模型 的 传递 表示 模型 在 不 同 的 近 红 外 光谱 仪 中 的 
适用 情况 。 当 近 红 外 模型 在 非 建 模 仪器 中 应 用 时 ， 必 须 考 虚 
仪器 型 号 、 数 据 格式 、 光 谱 范 围 、 数 据点 数量 、 光 谱 分 辨 率 
等 对 模型 的 影响 。 用 适宜 的 代表 性 样品 (数量 依据 具体 模型 
确定 ) 分 别 在 建 模 仪器 ( 源 机 ) 和 其 他 仪器 扫描 光谱 ,分别 利 
用 不 同 仪器 上 获得 的 光谱 预测 结果 ， 并 进行 统计 学 检验 ， 以 
确证 该 模型 在 其 他 仪器 中 使 用 是 否 有 效 。 
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生物 活性 测定 法 是 以 药物 的 生物 效应 为 基础 ， 以 生物 统 
计 为 工具 ， 运 用 特定 的 实验 设计 ， 测 定 药物 有 效 性 的 一 种 方 
法 ， 从 而 达到 控制 药品 质量 的 作用 。 其 测定 方法 包括 生物 效 
价 测定 法 和 生物 活性 限 值 测定 法 。 

中 药 的 药材 来 源 广泛 、 多 变 ， 制 备 工艺 复杂 ， 使 得 中 药 
制剂 的 质量 控制 相对 困难 ， 此 外 ， 中 药 含 有 多 种 活性 成 分 和 
具有 多 种 药理 作用 ， 因 此 ， 仅 控制 少数 成 分 不 能 完全 控制 其 
质量 和 反映 临床 疗效 。 为 了 使 中 药 的 质量 标准 能 更 好 地 保证 
每 批 药 品 的 临床 使 用 安全 有 效 ， 有 必要 在 现 有 含量 测定 的 基 
础 上 增加 生物 活性 测定 ， 以 综合 评价 其 质量 。 

本 指导 原则 的 目的 是 规范 中 药 生物 活性 测定 研究 ， 为 该 
类 研究 的 实验 设计 、 方 法 学 建立 等 过 程 和 测定 方法 的 适用 范 
围 提供 指导 性 的 原则 要 求 。 


基本 原则 


符合 药理 学 研究 基本 原则 ”建立 的 生物 活性 测定 方法 应 
符合 药理 学 研究 的 随机 、 对 照 、 重 复 的 基本 原则 ; 具备 简 
单 、 精 确 的 特点 ;应 有 明确 的 判断 标准 。 

体现 中 医药 特点 ”鼓励 应 用 生物 活性 测定 方法 探索 中 药 
质量 控制 ， 拟 建立 的 方法 的 测定 指标 应 与 该 中 药 的 “功能 与 
主治 ”相关 。 

品种 选择 合理 ” 拟 开展 生物 活性 测定 研究 的 中 药材 、 饮 
片 、 提 取 物 或 中 成 药 应 功能 主治 明确 ， 其 中 ， 优 先 考虑 适应 
证 明确 的 品种 ， 对 中 药 注 射 剂 、 急 重症 用 药 等 应 重点 进行 
研究 。 

方法 科学 可 靠 ”优先 选用 生物 效 价 测定 法 ， 不 能 建立 生 
物 效 价 测定 的 品种 可 考虑 采用 生物 活性 限 值 测定 法 ， 待 条 件 
成 熟 后 可 进一步 研究 采用 生物 效 价 测定 法 。 


基本 内 容 


1. 实验 条 件 

试验 系 选择 ”生物 活性 测定 所 用 的 试验 系 ， 包 括 整 体 动 
物 、 离 体 器 官 、 血 清 、 微 生物 、 组 织 、 细 胞 、 亚 细胞 器 、 受 
体 、 离 子 通 道 和 酶 等 。 试 验 系 的 选择 与 实验 原理 和 制定 指标 
密切 相关 ， 应 选择 背景 资料 清楚 、 影 响 因素 少 、 检 测 指标 灵 
敏和 成 本 低廉 的 试验 系统 。 应 尽 可 能 研究 各 种 因素 对 试验 系 
的 影响 ,采取 必要 的 措施 对 影响 因素 进行 控制 。 

如 采用 实验 动物 ， 尽 可 能 使 用 小 鼠 和 大 上 鼠 等 来 源 多 、 
成 本 低 的 实验 动物 ， 并 说 明 其 种 属 、 品 系 、 性 别 和 年 龄 。 
实验 动物 的 使 用 ， 应 遵循 “优化 、 减 少 、 替 代 ” 的 “3R2” 
原则 。 

供 试 品 选 择 ”应 选择 工艺 稳定 ， 质 量 合格 的 供 试 品 。 若 
为 饮片 ， 应 基 源 清楚 。 应 至 少 使 用 3 批 供 试 品 。 

标准 品 或 对 照 晶 选择 ”如 采用 生物 效 价 测定 法 ， 应 有 基 
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本 同 质 的 标准 品 以 测定 供 试 品 的 相对 效 价 ， 标 准 品 的 选择 应 
首选 中 药 标 准 品 ， 也 可 以 考虑 化 学 药 作 为 标准 品 。 如 采用 生 
物 活性 限 值 测定 法 ， 可 采用 中 药 成 分 或 化 学 药品 作为 方法 可 
靠 性 验证 用 对 照 品 。 采 用 标准 品 或 对 照 品 均 应 有 理论 依据 和 
(或 ) 实验 依据 。 国 家 标准 中 采用 的 标准 品 或 对 照 品 的 使 用 
应 符合 国家 有 关 规 定 要 求 。 

2. 实验 设计 

设计 原理 ”所 选 实验 方法 的 原理 应 明确 ， 所 选择 的 检测 
指标 应 客观 、 专 属性 强 ， 能 够 体现 供 试 品 的 功能 与 主治 或 药 
理 作 用 。 

设计 类 型 ”如 采用 生物 效 价 测定 法 ， 应 按 生物 检定 统计 
法 (通则 1431) 的 要 求 进行 实验 设计 研究 ， 如 采用 生物 活性 
限 值 测定 法 ， 试 验 设 计 可 考虑 设 供 试 品 组 、 阴 性 对 照 组 或 阳 
性 对 照 组 ， 测 定 方法 使 用 动物 模型 时 ， 应 考虑 设置 模型 对 昭 
组 。 重 现 性 好 的 试验 ， 也 可 以 不 设 或 仅 在 复试 时 设 阳性 对 
照 组 。 

剂量 设计 ”如 采用 生物 效 价 测定 法 ， 供 试 品 和 标准 品 均 
采用 多 剂量 组 试验 ， 并 按 生物 检定 的 要 求 进行 合理 的 剂量 设 
计 ， 使 不 同 剂量 之 间 的 生物 效应 有 显著 差异 。 如 采用 生物 活 
性 限 值 测定 法 ， 建 议 只 设 一 个 限 值 剂 量 ， 限 值 剂量 应 以 产生 
生物 效应 为 宜 ; 但 在 方法 学 研究 时 ， 应 采用 多 剂量 试验 ， 充 
分 说 明 标 准 中 设 定 限 值 剂量 的 依据 。 

给 药 途 径 一 般 应 与 临床 用 药 途 径 一 致 。 如 采用 不 同 的 
给 药 途 径 ， 应 说 明理 由 。 

给 药 次 数 ”根据 药 效 学 研究 合理 设计 给 药 次 数 ， 可 采用 
多 次 或 单 次 给 药 。 

指标 选择 ”应 客观 、 明 确 、 专 属 ， 与 “功能 主治 ” 相 
关 。 应 充分 说 明 指标 选择 的 合理 性 、 适 用 性 和 代表 性 。 

3. 结果 与 统计 

试验 结果 评价 应 符合 生物 统计 要 求 。 生 物 效 价 测定 法 应 
符合 生物 检定 统计 法 (通则 1431) 的 要 求 ， 根 据 样品 测定 结 
果 的 变异 性 决定 效 价 范围 和 可 信 限 率 (FL%) 限 值 ; 生物 活 
性 限 值 测定 法 ， 应 对 误差 控制 进行 说 明 ， 明 确 试验 成 立 的 判 
定 依据 ， 对 结果 进行 统计 学 分 析 ， 并 说 明 具 体 的 统计 方法 和 
选择 依据 。 

4. 判断 标准 

生物 效 价 测定 ， 应 按 品 种 的 效 价 范围 和 可 信 限 率 
(FL%%) 限 值 进行 结果 判断 。 生 物 活 性 限 值 测定 ， 应 在 规定 
的 限 值 剂量 下 判定 结果 ， 初 试 结 果 有 统计 学 意义 者 ， 可 判定 
为 符合 规定 。 初 试 结果 没有 统计 学 意义 者 ， 可 增加 样本 数 进 
行 一 次 复试 ， 复 试 时 应 增设 阳性 对 照 组 ， 复 试 结果 有 统计 学 
意义 ， 判 定 为 符合 规定 ， 否 则 为 不 符合 规定 。 


方法 学 验证 


1. 测定 方法 影响 因素 考察 
应 考察 测定 方法 的 各 种 影响 因素 ， 通 过 考察 确定 最 佳 的 试 
验 条 件 ， 以 保证 试验 方法 的 专属 性 和 准确 性 。 根 据 对 影响 因素 


考察 结果 ， 规 定 方法 的 误差 控制 限 值 或 对 统计 有 效 性 进行 说 明 。 
离 体 试验 ， 应 适当 进行 体内 外 试验 结果 的 相关 性 验证 。 

2. 精密 度 考察 

应 进行 重复 性 、 中 间 精 密度 、 重 现 性 考察 。 

重复 性 ” 按 确定 的 测定 方法 ， 至 少 用 3 批 供 试 品 、 每 批 
3 次 或 同 批 供 试 品 进行 6 次 测定 试验 后 对 结果 进行 评价 。 生 
物 活性 测定 试验 结果 判断 应 基本 一 致 。 

中 间 精 密度 ”考察 实验 室内 部 条 件 改变 (如 不 同人 员 、 
不 同 仪器 、 不 同 工 作 日 和 实验 时 间 ) 对 测定 结果 的 影响 ， 至 
少 应 对 同 实验 室 改变 人 员 进 行 考察 。 

重 现 性 生物 活性 测定 试验 结果 必须 在 3 家 以 上 实验 室 
能 够 重 现 。 

3. 方法 适用 性 考察 

按 拟 采 用 的 生物 活性 测定 方法 和 剂量 对 10 批 以 上 该 产品 
进行 测定 ， 以 积累 数据 ， 考 察 质量 标准 中 该 测定 项 目的 适用 性 。 
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本 指导 原则 规定 了 将 基因 芯片 技术 用 于 药物 安全 性 和 有 
效 性 评价 的 原理 、 定 义 、 主 要 技术 指标 和 待 测 样品 的 要 求 、 
样品 图 谱 的 制作 及 分 析 方 法 。 目 的 是 规范 基于 基因 芯片 技术 的 
药物 安全 性 、 有 效 性 评价 研究 ， 为 该 类 研究 的 实验 设计 、 方 法 
学 建立 等 过 程 和 测定 方法 的 适用 范围 提供 指导 性 的 原则 要 求 。 

一 、 定 义 及 原理 

药物 基因 组 学 (pharmacogenomics)， 又 称 基因 组 药物 学 
或 基因 组 药理 学 ， 是 药理 学 的 一 个 分 支 ， 定 义 为 在 基因 组 学 
的 基础 上 ， 通 过 将 基因 表达 或 单 核 苷 酸 的 多 态 性 与 药物 的 疗 
效 或 毒性 联系 起 来 ， 研 究 药 物 如 何 由 于 遗传 变 蜡 而 产生 不 同 
的 作用 。 

毒 理 基 因 组 学 (toxicogenomics) 是 从 多 基因 、 全 基因 组 
水 平 研究 毒物 作用 与 基因 表达 的 相互 影响 ， 其 研究 内 容 主 要 
包括 3 个 方面 : 促进 环境 应 激 原 与 疾病 易 感 性 关系 的 理解 、 
饥 明 毒性 分 子 机 制 、 筛 选 和 确认 与 疾病 和 毒物 暴露 相关 的 生 
物 标 志 物 (biomarkers) 。 

DNA 微 阵列 (DNA microarray) 又 称 DNA 阵列 或 DNA 
芯片 ， 比 较 常 用 的 名 字 是 基因 芯片 (gene chip)。 是 一 块 带 有 
DNA 微 阵 列 (microarray) 的 特殊 玻 现 片 或 硅 芯片 ， 在 数 平方 
厘米 的 面积 上 布 放 数 千 或 数 万 个 核酸 探 针 ;样品 中 的 DNA、 
cDNA、RNA 等 与 探 针 结合 后 ， 借 由 荧光 或 电流 等 方式 检 
测 每 个 探 针 分 子 的 杂交 信号 强度 ， 进 而 获取 样品 分 子 的 数量 
和 序列 信息 。 经 由 一 次 测验 ， 即 可 提供 大 量 基因 序列 相关 信 
息 ， 以 高 通 量 、 多 因素 、 微 型 化 和 快速 灵敏 的 特点 而 见长 。 

原理 : 利用 生物 分 子 相互 间 的 特异 识别 作用 进行 生物 信 
号 处 理 。、 

根据 检测 样本 的 不 同 ， 基 因 芯 片 可 分 为 表达 谱 芯 片 (cD- 
NA 芯片 )、SNP( 单 核 苷 酸 多 态 性 ，single nucleotide poly- 
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morphism) 芯 片 、miRNA 芯片 、siRNA 芯片 、 染 色 质 免疫 
共 沉 淀 芯片 (chromatin immunoprecipitation-chip，CHIP- 
chip) 和 DNA 甲 基 化 芯片 (MeDIP-chip) 等 。 

二 、 基 本 原则 

基于 基因 组 学 技术 的 药物 安全 性 、 有 效 性 评价 方法 应 符 
合 药物 基因 组 学 研究 的 随机 、 对 照 、 重 复 的 基本 原则 ; 具备 
简单 、 精 确 的 特点 ; 应 有 明确 的 判断 标准 。 

三 、 基 本 内 容 

1. 生物 样本 的 获取 

试验 系 的 选择 ”基于 基因 芯片 技术 的 药物 安全 性 、 有 效 
性 评价 方法 中 所 用 的 试验 系 ， 包括 整体 动物 、 离 体 器 官 、 血 
清 、 组 织 、 细 胞 等 。 试 验 系 的 选择 与 试验 原理 和 测定 指标 密 
切 相 关 ， 应 选择 背景 资料 清楚 、 影 响 因素 少 、 检 测 指标 灵敏 
和 成 本 低廉 的 试验 系统 。 应 尽 可 能 研究 各 种 因素 对 试验 系 的 
影响 ,采取 必要 的 措施 对 影响 因素 进行 控制 。 

如 采用 实验 动物 ， 尽 可 能 使 用 大 鼠 和 小 鼠 等 来 源 多 ， 成 
本 低 的 实验 动物 ， 并 说 明 其 种 属 、 品 系 、 性 别 和 周 龄 。 实 验 
动物 的 使 用 应 遵循 “优化 、 减 少 、 替 代 ” 的 “3R” 原 则 。 

供 试 品 选择 ”应 选择 工艺 稳定 ， 质 量 合格 的 供 试 品 。 应 
至 少 使 用 3 批 供 试 品 。 若 为 饮片 ， 应 基 源 清楚 。 

标准 品 或 对 照 品 选择 ”采用 标准 品 或 对 照 品 均 应 有 理论 
依据 和 /或 实验 依据 。 国 家 标准 中 采用 的 标准 品 或 对 照 品 的 
使 用 应 符合 国家 有 关 规 定 要 求 。 

2. 生物 实验 设计 

设计 原理 ”所 选 实验 方法 的 原理 应 明确 ， 检 测 指标 灵敏 
度 高 ， 客 观 、 专 属性 强 。 

设计 类 型 ”试验 设计 可 考 虚设 供 试 品 组 、 阴 性 对 照 组 或 
阳性 对 照 组 ， 使 用 动物 模型 应 考虑 设置 模型 对 照 组 。 对 于 重 
现 性 好 的 试验 ， 可 不 设 或 仅 在 复试 时 设 阳性 对 照 组 。 

剂量 设计 按照 生物 检定 的 要 求 ， 参 照 药物 临床 用 药剂 
量 进 行 合理 的 剂量 设计 ， 试 验 剂量 的 选择 以 产生 采用 基因 芯 
片 能 检测 到 生物 效应 为 宜 ; 在 制订 质量 标准 研究 中 ， 应 采取 
多 剂量 试验 ， 并 充分 说 明 标准 中 设 定 限 值 剂量 的 依据 。 

给 药 途 径 ”与 临床 用 药 途径 一 致 。 如 采用 不 同 的 给 药 途 
径 ， 应 说 明理 由 。 

给 药 次 数 ”根据 药 效 学 研究 合理 设计 给 药 次 数 ， 可 采用 
多 次 或 单 次 给 药 ， 尽 量 与 临床 用 药 给 药 次 数 一 致 。 

指标 选择 ”应 客观 、 明 确 、 专 属 ， 与 药物 药 效 或 安全 性 
相关 。 

生物 样本 处 理 ”应 尽量 使 用 无 菌 、 一 次 性 塑料 制品 ， 已 
标明 不 含有 核糖 核酸 酶 (RNase-free) 且 未 开封 过 的 塑料 制 
品 ; 在 试剂 中 可 适当 加 入 一 定量 的 RNA 稳定 剂 ; 尽量 确定 
每 次 处 理 样 本 的 最 大 数量 ,减少 处 理 过 程 对 RNA 整体 性 的 
影响 ;需要 对 影响 RNA 质量 的 多 个 因素 进行 评价 : 如 样品 
量 等 。 在 收集 到 生物 样本 后 ， 最 好 能 即刻 进行 RNA 制备 工 
作 ， 若 需 暂 时 储存 ， 则 应 以 液 氮 将 生物 样本 急速 冷冻 后 ， 储 
存 于 一 80C 冰箱 中 。 在 制备 RNA 时 ， 将 储存 于 冷冻 柜 的 材 
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料 取出 ， 立 即 以 加 入 液 氮 研磨 的 方式 打破 细胞 。 不 可 先行 解 
冻 ， 以 避免 RNase 的 作用 。 

3. 基因 芯片 技术 

为 了 基因 芯片 分 析 数 据 的 准确 、 稳 定 和 可 靠 ， 应 建立 并 
严格 执行 基因 芯片 技术 的 标准 操作 规程 (SOP)。 基 于 基因 芯 
片 技术 的 药物 安全 性 、 有 效 性 评价 方法 主要 包括 : 基因 芯片 
制备 、 样 本 获取 、 总 RNA 提取 (extraction) 、 体 外 扩 增 (am- 
plification) 、 标 记 (labeiing)、 芯 片 杂 交 (hybridization) 、 洗 
涤 (wash) 、 差 异 基 因 检 测 、 分 析 及 验证 。 

以 下 内 容 详细 说 明 各 流程 中 的 主要 原理 及 注意 事项 。 

RNA 提取 、 分 离 和 制备 RNA 的 提取 主要 包括 组 织 、 
细胞 、 全 血 或 外 周 血 单 核 细胞 (PBMCs) 中 RNA 的 提取 ， 常 
见 的 RNA 提取 方法 有 TRIzol 法 、 茶 酚 法 和 服 盐 /B- 殖 基 乙 醇 
法 等 ;提取 的 总 RNA 采用 RNA 纯化 试剂 盒 纯 化 ， 纯 化 后 不 
应 存在 对 逆转 录 酶 等 有 抑制 作用 的 物质 ， 排 除 有 机 溶剂 和 金 
属 离子 的 污染 ， 尽 量 避 人 免 蛋 白质 、 多 糖 和 脂 类 分 子 等 污染 。 

基因 芯片 的 制备 ”以 玻璃 片 或 硅 片 为 载体 ,采用 原 位 合 
成 和 微 矩 阵 的 方法 将 乔 核 苷 酸 片 段 或 cDNA 作为 探 针 按 顺 
序 排列 在 载体 上 .。 

荧光 标记 “在 基因 组 DNA 扩 增 过 程 中 ,将 带 有 Cy3 或 
Cy5 荧光 素 的 dUTP 或 dCTP 加 入 到 新 合成 的 DNA 链 ， 使 
新 合成 的 DNA 链 带 有 荧光 标识 。 

杂交 和 洗涤 ”使 带 有 荧光 标记 gDNA/cDNA 与 基因 世 
片上 的 探 针 进 行 特异 性 互补 结合 的 过 程 称 为 杂交 。 

基因 芯片 扫描 {(microarray scanning) ”将 杂交 后 的 基因 芯片 
置 于 芯片 扫描 仪 内 获得 不 同 探 针 杂交 信号 强度 的 全 貌 图 。 

基因 芯片 数据 分 析 采用 图 像 分 析 软 件 对 芯片 图 像 进行 
分 析 ， 将 图 像 信号 转化 为 数字 信号 ， 对 芯片 上 的 数据 采用 局 
部 加 权 回 归 散 点 平滑 法 (locally weighted scatter plot smoot- 
hing，LOWESS 或 LOESS) 进 行 归 一 化 ， 根 据 Cy3 或 Cy5 信 
号 强度 和 比值 判断 差异 基因 。 

采用 实时 荧光 定量 PCR 对 差异 表达 基因 定量 ， 验 证 差 
异 表 达 基 因 。 

4. 方法 学 验证 

(1) 测 定 方法 影响 因素 ”应 考察 测定 方法 的 各 种 影响 因 
素 ， 确 定 最 佳 的 试验 条 件 ， 以 保证 试验 方法 的 专属 性 和 准确 
性 。 根 据 对 影响 因素 考察 结果 ， 规 定 方法 误差 控制 限 值 或 对 
统计 有 效 性 进行 说 明 。 
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(2) 精 密度 考察 
考察 。 

重复 性 ” 按 确定 的 测定 方法 ， 至 少 用 3 批 供 试 品 、 每 批 
3 次 或 同 批 供 试 品 进行 6 次 测定 试验 后 对 结果 进行 评价 。 基 
因 芯 片 测定 试验 结果 判断 应 基本 一 致 。 

中 间 精 密度 ”考察 试验 内 部 条 件 改 变 ( 如 不 同人 员 、 不 
同 仪器 、 不 同 工 作 日 和 实验 时 间 ) 对 测定 结果 的 影响 。 

重 现 性 基因 芯片 测定 试验 结果 必须 在 3 家 以 上 实验 室 
能 够 重 现 。 

(3) 方 法 适用 性 考察 ” 按 拟 采 用 的 基因 芯片 测定 方法 和 
剂量 对 10 批 以 上 该 产品 进行 测定 ， 以 积累 数据 ， 考察 质量 
标准 中 该 测定 项 目的 适用 性 。 


应 进行 重复 性 、 中 间 精 密度 、 重 现 人 性 
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本 法 用 于 中 药材 (包括 药材 及 部 分 饮片 ) 及 基 原 物种 的 
鉴定 。 

DNA 条 形 码 分 子 鉴 定 法 是 利用 基因 组 中 一 段 公认 的 、 
相对 较 短 的 DNA 序列 来 进行 物种 鉴定 的 一 种 分 子 生 物 学 技 
术 ， 是 传统 形态 鉴别 方法 的 有 效 补 充 。 由 于 不 同 物种 的 
DNA 序列 是 由 腺 嘎 叭 (A)、 鸟 嘎 叭 (G)、 胞 喀 啶 (C)、 胸 腺 
喀 院 (T) 四 种 碱 基 以 不 同 顺序 排列 组 成 ， 因 此 对 某 一 特定 
DNA 片段 序列 进行 分 析 即 能 够 区 分 不 同 物种 。 

中 药材 DNA 条 形 码 分 子 鉴定 通常 是 以 核糖 体 DNA 第 
二 内 部 转录 间隔 区 (ITS2)@ 为 主体 条 形 码 序列 鉴定 中 药材 
的 方法 体系 ， 其 中 植物 类 中 药材 选用 ITS2/ITS 为 主体 序 
列 ， 以 叶绿体 psbA-trnH® 为 辅助 序列 ， 动 物 类 中 药材 采用 
细胞 色素 C 氧化 酶 亚 基 ICODe 为 主体 序列 ，ITS2 为 辅助 
序列 。 

一 、 仪 器 的 一 般 要 求 

所 用 仪器 有 电子 天 平 、 离 心机 、 聚 合 酶 链 式 反应 (poly- 
merase chain reaction，PCR) 仪 、 电 泳 仪 和 测序 仪 。 

DNA 序列 测定 用 测序 仪 ， 是 一 台 具 有 自动 灌 胶 、 自 动 
进 样 、 自 动 数据 收集 分 析 等 全 自动 电脑 控制 的 测定 DNA 
片段 中 碱 基 顺 序 或 大 小 ， 以 及 定量 用 精密 仪器 。 测 序 方 法 
主要 采用 双 脱 氧 链 终止 法 ， 又 称 Sanger 法 。4 种 双 脱 氧 核 
苷 酸 (ddNTP) 的 碱 基 分 别 用 不 同 的 荧光 进行 标记 ， 在 通过 


@@ ITS2: ITSCinternal transcribed spacer of nuclear ribosomal DNA) 为 内 部 转录 间隔 区 ， 是 核糖 体 RNACrRNA) 基因 非 转 录 区 的 一 部 
分 。ITS 位 于 18S rRNA 基因 和 28S rRNA 基因 之 间 ， 中 部 被 5. 8S rRNA 基因 一 分 为 二 ， 即 ITS1 (the first internal transcribed spacer) 区 和 
ITS2 (the second internal transcribed spacer) 区 。5. 8S、18S 和 28S 进化 速率 较 慢 ， 常 用 于 探讨 科 级 和 科 级 以 上 等 级 的 系统 发 育 问 题 。 而 间隔 
区 ITS( 包 括 ITS1 和 ITS2) 进 化 速率 较 快 ， 一 般 用 于 研究 属 间 、 种 间 甚 至 居 群 间 等 较 低 分 类 等 级 的 系统 关系 。 

@ psbA-trnH : psbA-trnH 基因 间 区 是 位 于 叶绿体 基因 psbA 基因 和 trnH 基因 之 间 的 一 段 非 编码 区 ， 该 间 区 进化 速率 较 快 ， 常 用 于 


植物 属 间 、 种 间 的 系统 发 育 研究 。 


命 ”COI， COI 为 线粒体 基因 组 的 蛋白 质 编码 基因 ， 全 称 为 细胞 色素 C 氧化 酶 亚 基 1 (cytochrome C oxidase subunit I) ， 由 于 该 基因 进化 
速率 较 快 ， 常 用 于 分 析 亲 缘 关 系 密切 的 种 、 亚 种 及 地 理 种 群 之 间 的 系统 关系 。 


"383 。 
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毛细 管 时 ， 不 同 长 度 的 DNA 片段 上 的 4 种 荧光 基 团 被 激 
光 激 发 ， 发 出 不 同 颜色 的 荧光 ， 被 电荷 耦合 元 件 图 像 传 感 器 
(charge-coupled device，CCD) 检 测 系 统 识 别 ， 并 直接 翻译 成 
DNA 序列 ， 获 得 供 试 品 的 峰 图 文件 和 序列 文件 。 

二 、 测 定 步骤 

本 法 主要 包括 供 试 品 处 理 、DNA 提取 、DNA 条 形 码 序 
列 PCR 扩 增 、 电 访 检 测 和 序列 测定 、 序 列 拼接 及 结果 判定 ， 
主要 步骤 如 下 。 

1, 供 试 品 处 理 

按 药材 和 饮片 取样 法 (通则 0211) 取 样 。 为 防止 外 源 微 生 
物 污 染 ， 药 材 和 饮片 一 般 使 用 75% 乙 醇 擦拭 表面 后 晾 干 ， 或 
采取 其 他 有 效 去 除 微生物 污染 的 方法 。 称 取 10 一 100mg 备用 。 
供 试 品 具体 取样 部 位 根据 不 同 药材 特性 作出 相应 规定 。 

2. DNA 提取 

DNA 的 提取 包括 使 用 研 钵 或 研磨 仪 破碎 细胞 ， 粉 碎 成 
细 粉 ， 用 试剂 盒 法 进行 DNA 的 分 离 和 纯化 等 步 又， 目前 常 
用 试剂 盒 包 括 植物 基因 组 DNA 提取 试剂 盒 和 动物 组 织 / 细 
胞 基因 组 DNA 提取 试剂 盒 ， 实 验 选 用 的 试剂 盒 须 能 够 提取 
到 满足 后 续 实 验 要 求 的 模板 DNA。 

由 于 植物 类 中 药材 种 类 繁多 ， 可 根据 所 鉴定 的 中 药材 的 
具体 情况 对 提取 方法 加 以 改进 。 例 如 : 植物 细胞 内 含有 大 量 
多 糖 、 多 酚 等 次 生 代 谢 产 物 ， 这 些 物 质 在 提取 DNA 的 过 程 
中 与 DNA 共 沉 淀 ， 形 成 黏稠 的 胶 状 物 ， 难 以 溶解 或 氧化 产 
生 褐 变 ， 严重 影响 DNA 提取 的 产量 与 质量 ， 以 及 后 续 的 
PCR 扩 增 实验 。 但 如 在 提取 DNA 过 程 中 加 入 抗 氧化 剂 8- 殊 
基 乙 醇 ， 则 可 抑制 氧化 反应 ， 避 免 其 褐 化 。 再 如 ， PVP( 聚 
乙烯 吡咯 烷 酮 ) 是 酚 的 络 合 物 ， 能 与 多 酚 形 成 一 种 不 溶 的 络 
合 物 质 ， 有 效 去 除 多 酚 ， 减少 DNA 提取 过 程 中 酚 的 污染 ; 
间 时 它 也 能 和 多 糖 结 合 ， 有 效 去 除 多 糖 。 因 此 若 将 PVP 和 
8B 殖 基 乙醇 配合 使 用 ， 能 够 有 效 地 防止 DNA 提取 过 程 中 多 
酚 及 多 糖 的 污染 。 此 外 , 乙 二 胺 四 乙酸 (EDTA) 能 整合 
Mg’+ 或 Mn?+ ， 从 而 抑制 DNA 酶 (DNase) 活 性 ， 防 止 DNA 
被 其 降解 ; 在 天 然 状 态 下 ，DNA 与 蛋白 质 以 DNA 蛋白质 
复合 物 (DNP) 的 形式 存在 ， 十 六 烷 基 三 甲 基 洗 化 钻 (CTAPB) 
是 一 种 阳离子 去 污 剂 ， 可 溶解 细胞 膜 ， 并 与 DNA 形成 复合 
物 ， 使 细胞 中 的 DNP 释放 出 来 ,该 复合 物 在 高 盐 溶 液 
(之 0. 7mol/L NaCl) 中 能 充分 溶解 ， 存 在 于 液 相 中 ， 通 过 有 
机 溶剂 抽 提 ， 去 除 蛋 白质 、 多 糖 、 酚 类 等 杂质 后 加 入 乙醇 沉 
淀 即 可 使 DNA 分 离 出 来 。 三 羟 甲 基 和 氨基 甲 烷 (Tris-HCl) 
(pH8. 0) 溶 液 可 提供 一 个 缓冲 环境 ， 防 止 DNA 被 降解 。 

根 、 根 茎 、 莹 木 类 、 皮 类 ”通常 根 和 根茎 组 织 中 多 酚 、 
多 糖 含量 高 ， 在 研磨 时 多 酚 极 易 氧 化 成 醒 类 ， 使 DNA 带 有 
一 定 颜色 ， 在 纯化 过 程 中 很 难 去 除 ， 影 响 后 续 的 PCR 反应 ， 
所 以 在 提取 根 及 根茎 类 药材 DNA 时 一 定 要 注意 多 糖 、 多 酚 
的 去 除 提取 此 类 药材 DNA 时 水 浴 时 间 一 般 为 90 分 钟 ， 
对 于 质地 坚硬 的 根 、 根 荃 类 和 茎 木 类 药材 ， 可 以 延长 水 浴 时 
间 并 降低 水 浴 温 度 ， 如 56 仿 水 浴 8 一 12 小 时 ， 使 得 DNA 充 


.384 ， 
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分 释放 到 缓冲 溶液 中 。 此 外 ， 根 蕉 类 药材 由 于 富 含 纤维 和 演 
粉 等 贮藏 物质 ， 需 加 大 样品 量 才能 提取 到 足 量 DNA， 可 用 
大 体积 离心 管 (5ml 或 15ml) 抽 提 。 皮 类 中 药材 组 织 中 富 含 薄 
壁 组 织 和 纤维 等 ， 加 液 氮 不 易 研磨 成 细 粉 ， 需 适当 增加 样品 
量 ， 同 时 应 增加 太 琉 基 乙 醇和 PVP 的 使 用 量 。 

叶 、 花 、 全 草 类 ”该 类 药材 采用 试剂 盒 法 一 般 都 能 成 功 提 
取 其 DNA， 对 于 保存 时 间 较 久 的 叶 、 花 、 全 草 类 药材 可 适当 增 
加 水 浴 时 间 ， 同 时 适当 降低 水 浴 温 度 ， 如 56C 水 浴 8 一 12 小 时 。 

果实 、 种 子 类 果实 及 种 子 类 中 药材 中 多 宣 含 油脂 ， 研 
磨 时 易 被 氧化 ， 且 易 黏 着 在 研 钵 壁 上 ， 损 失 较 大 ， 提 取 时 需 
增加 样品 量 。 另 外 ， 对 研磨 后 的 材料 可 用 丙酮 浸 提 ， 去 除 脂 
溶性 酚 类 化 合 物 。 

动物 药材 ”肌肉 类 动物 药材 如 海龙 、 蛇 类 、 蛤 和 等 ， 需 
使 用 75% 乙 醇 掠 拭 表 面 消除 外 源 性 污染 ， 待 乙醇 挥发 后 进 
行 充分 磨 碎 。 含 有 脂 类 较 多 的 动物 内 脏 器 官 如 蛤 蜡 油 ， 首 先 
用 不 含 蛋白 酶 K 和 十 二 烷 基 硫酸 钠 (SDS) 的 缓冲 液 浸泡 药 
材 ，SDS 是 一 种 阴离子 表面 活性 剂 ， 在 55 一 65C 条 件 下 能 
裂解 细胞 ， 释 放出 核酸 ;然后 在 试剂 盒 消 化 缓冲 液 中 增加 
SDS 含量 ， 有 利于 脱 去 脂 类 。 角 甲 类 药材 如 龟甲 、 鉴 甲 和 鹿 
昔 等 ， 由 于 DNA 含量 较 低 ， 样 品 量 要 适当 增 大 ， 也 可 用 大 
体积 离心 管 抽 提 。 壳 类 药材 如 石 决 明 、 瓦 楞 子 、 蛤 壳 等 ， 由 
于 存在 共生 或 寄生 生物 ， 提 取 前 需 进 行 去 除 。 

3. PCR 扩 增 

植物 类 中 药材 及 其 基 原 物种 扩 增 ITS2 或 psbA-trnH 序 
列 ， 动 物 类 中 药材 及 其 基 原 物种 扩 增 COI 序列 ， 通 用 引物 
及 扩 增 条 件 如 下 ， 特 殊 规 定 见 各 药材 项 下 。 

ITS2 序列 扩 增 正 向 引物 ITS2F，5'-ATGCGATACTT- 
GGTGTGAAT-3'; 反 向 引物 ITS3R，5'-GACGCTTCTC- 
CAGACTACAAT-3'。psbA-trnH 序列 扩 增 正 向 引物 ps- 
bAF; 5'-GTTATGCATGAACGTAATGCTC-3'; 反 向 引物 
trnHR: 5'-CGCGCATGGTGGATTCACAATCC-3 。COI 序 
列 扩 增 正 向 引物 HCO2198: 5'-TAAACTTCAGGGTGAC- 
CAAAAAATCA-3'; 反 向 引物 LCO1490: 5'-GGTCAA- 
CAAATCATAAAGATATTGG-3'。 

PCR 反应 体系 以 25 为 参照 ， 包 括 : 1XPCR 缓冲 液 ( 不 含 
MgCl )，2. 0mmol/L MgCl,, 0.2mmol/L dNTPs, 0.1umol/L 
引物 对 ， 模 板 DNA，1.0U Tazq DNA 聚合 酶 ， 加 灭 菌 双 燕 水 至 
25Hl。 设 置 未 加 模板 DNA 的 PCR 反应 为 阴性 对 照 。 

ITS2 序列 扩 增 程序 ，94'C 5 分 钟 ，94'C 30 秒 ，56%C 
30 秒 ，72'C 45 秒 ，35 一 40 个 循环 ; 72'C 10 分 钟 。psbA- 
trnH 序列 扩 增 程序 ，94'C 5 分 钟 ， 94'C 1 分钟 ，55'C 1 分 
钟 ，72'C 1.5 分 钟 ，30 个 循环 ;72'C 7 分 钟 。COI 序列 扩 
增 程 序 ， 94C 1 分 钟 94C 1 分钟 ，45'C 1,5 分 钟 ，72C 
1.5 分 钟 ，5 个 循环 ;， 94C 1 分 钟 ，50'C 1.5 分 钟 ，72'C 1 
分 钟 ，35 个 循环 ; 72'"C 5 分 钟 。 

4. PCR 产物 检测 

采取 琼脂 糖 凝 胶 电 泳 方法 检测 PCR 产物 。 电 泳 后 ， 
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PCR 产物 应 在 相应 的 DNA 条 形 码 序列 长 度 位 置 (具体 见 各 
药材 项 下 ) 出 现 一 条 目的 条 带 ， 阴 性 对 照应 无 条 带 。 

5. 测序 

切取 目的 条 带 所 在 位 置 的 在 紫外 灯 下 迅速 凝 胶 ， 采 用 琼 
脂 精 凝 胶 DNA 回收 试剂 盒 进 行 纯化 。 使 用 DNA 测序 仪 对 
目的 条 带 进行 双向 测序 ，PCR 扩 增 引物 作为 测序 引物 ， 测 
序 原理 同 Sanger 测序 法 。 有 目的 条 带 的 样品 在 测序 仪 上 进 
行 双向 测序 。 

6. 中 药材 DNA 条 形 码 序列 获得 

(1) 序 列 拼 接 对 双向 测序 峰 图 应 用 有 序列 拼接 功能 的 
专业 软件 进行 序列 拼接 ， 去 除 引物 区 。 

(2) 序 列 质量 与 方向 ”为 确保 DNA 条 形 码 序列 的 可 靠 
性 ， 需 去 除 测序 结 果 两 端 信号 弱 或 重合 峰 区 域 ， 序 列 方向 应 
与 PCR 扩 增 正 向 引物 方向 一 致 ， 获 得 相应 的 DNA 序列 。 

7. 结果 判定 

将 获得 的 序列 与 国家 药品 管理 部 门 认可 的 中 药材 DNA 
条 形 码 标准 序列 比 对 。 

三 、 方 法 学 验证 

应 符合 《中 国药 典 》2015 年 版 “通则 9101” 相 关 要 求 。 

1. 影响 因素 考察 

考察 DNA 条 形 码 分 子 监 定 法 的 影响 因素 ， 包 括 DNA 
提取 (样品 量 、 水 浴 温 度 和 水 浴 时 间 )、PCR 条 件 ( 变 性 时 
间 、 退 火 温 度 与 时 间 及 延伸 时 间 ) 和 产物 纯化 (考察 不 同 纯化 
试剂 盒 ) ， 保 证 实验 方法 的 准确 性 。 

2. 方法 适用 性 考察 

采用 DNA 条 形 码 分 子 鉴定 法 对 20 批 次 以 上 药材 或 基 
原 物 种 进行 测定 ， 积 累 数 据 ， 确 定 种 内 序列 变异 大 小 ， 保 证 
该 测定 方法 的 适用 性 。 

3. 基 原 物种 对 比 验 证 

以 分 类 学 家 确认 的 基 原 物种 叶片 为 对 象 ， 采 用 该 方法 获 
得 DNA 条 形 码 数据 ， 与 相应 药材 产生 的 DNA 条 形 码 数据 
进行 对 比 ， 避 免 内 生 真 菌 等 污染 ， 保 证 结果 准确 性 。 

四 、 注 意 事 项 

(1) 实 验 场所 应 具备 分 子 生 物 学 实验 室 的 基本 条 件 。 

(2) 本 法 暂 不 适用 于 混合 物 与 炮制 品 的 鉴定 及 硫磺 回 燕 
等 造成 不 适用 的 情况 。 

(3) 为 防止 外 源 微生物 污染 ， 实 验 前 须 将 实验 用 具 进 行 
高 压 灭 菌 ， 并 用 75% 乙 醇 擦 拭 药材 表面 。 有 些 药材 本 身 含 
有 内 生 真菌 ， 如 果 内 生 真 菌 存 在 于 药材 的 外 围 组 织 ， 则 选用 
内 部 组 织 进行 实验 。 如 果真 菌 遍布 整个 药材 ， 植 物 类 药材 需 
选用 psbA-trnH 条 形 码 (真菌 内 不 含有 该 基因 片段 )， 不 能 
选用 ITS2 序列 。 为 进一步 确保 实验 结果 不 被 真菌 污染 ， 实 
验 者 可 在 GenBank 数据 库 应 用 BLAST 方法 对 所 获 ITS2 序 
列 进行 检验 ， 以 确保 序列 鉴定 准确 。 

(4) 本 法 用 于 鉴定 药材 的 基 原 物种 ， 不 能 确定 药 用 部 位 。 

(5) 必 要 时 结合 其 他 鉴别 方法 综合 判断 。 

(6) 种 内 阅 值 的 确定 。 同 一 物种 的 不 同样 品 间 存在 一 定 
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的 变异 范围 ， 即 种 内 变异 阔 值 。 不 同 物种 ， 不 同 条 形 码 序列 
均 会 影响 种 内 变异 范围 。 各 基 原 物种 的 种 内 变异 范围 (种 内 
遗传 距离 阔 值 ) 应 在 药材 品种 项 下 具体 明确 。 
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本 指导 原则 是 为 所 采用 的 试验 方法 能 否 蔡 代 药典 规定 的 
方法 用 于 药品 微生物 的 检验 提供 指导 。 

随 着 微生物 学 的 迅速 发 展 ， 制 药 领域 不 断 引 入 了 一 些 新 
的 微生物 检验 技术 ， 大 体 可 分 为 三 类 : 中 基于 微生物 生长 信 
息 的 检验 技术 ， 如 生物 发 光 技术 、 电 化 学 技术 、 比 浊 法 等 ; 
@@ 直 接 测定 被 测 介质 中 活 微生物 的 检验 技术 ， 如 固 相 细胞 计 
数 法 、 流 式 细胞 计数 法 等 ，@ 基 于 微生物 细胞 所 含有 特定 组 
成 成 分 的 分 析 技 术 ， 如 脂肪 酸 测定 技术 、 核 酸 扩 增 技术 、 基 
因 指 纹 分 析 技 术 等 。 这 些 方法 与 传统 检查 方法 比较 ， 或 简便 
快速 ， 或 具有 实时 或 近 实 时 监控 的 潜力 ， 使 生产 早期 采取 纠 
正 措施 及 监控 和 指导 优良 生产 成 为 可 能 ， 同 时 新 技术 的 使 用 
也 促进 了 生产 成 本 降低 及 检验 水 平 的 提高 。 

在 控制 药品 微生物 质量 中 ， 微 生物 实验 室 出 于 各 种 原因 
如 成 本 、 生 产量 、 快 速 简便 及 提高 药品 质量 等 需要 而 采用 非 
药典 规定 的 检验 方法 ( 即 替 代 方 法 ) 时 ， 应 进行 替代 方法 的 验 
证 ， 确 认 其 应 用 效果 优 于 或 等 同 于 药典 的 方法 。 


微生物 检验 的 类 型 及 验证 参数 


药品 微生物 检验 方法 主要 分 两 种 类 型 : 定性 试验 和 定量 
试验 。 定 性 试验 就 是 测定 样品 中 是 否 存 在 活 的 微生物 ， 如 无 
菌 检查 及 控制 菌 检查 。 定 量 试验 就 是 测定 样品 中 存在 的 微 生 
物 数 量 ， 如 微生物 计数 试验 。 

由 于 生物 试验 的 特殊 性 ， 如 微生物 检验 方法 中 的 抽样 误 
差 、 稀 释 误差 、 操 作 误 差 、 培 养 误差 和 计数 误差 都 会 对 检验 
结果 造成 影响 ， 因 此 ， 药 品质 量 标 准 分 析 方 法 验证 指导 原则 
《通则 9101) 不 完全 适宜 于 微生物 替代 方法 的 验证 。 药 品 微 
生物 检验 替代 方法 的 验证 参数 见 表 1 。 


表 1 不 同 微 生物 检验 类 型 验证 参数 


参数 定性 检验 
准确 度 六 

精密 度 于 

专属 性 十 
检测 限 十 
定量 限 = 
线性 
范围 
耐用 性 4* 
重 现 性 中 


注 ， 十 表示 需要 验证 的 参数 ， 一 表示 不 需要 验证 的 参数 。 
尽管 替代 方法 的 验证 参数 与 药品 质量 标准 分 析 方 法 验证 


定量 检验 


十 十 十 十 1 十 十 十 


十 


亲 部 2 关 


9201 药品 微生物 检验 替代 方法 验证 指导 原则 
参数 有 相似 之 处 ， 但 是 其 具体 的 内 容 是 依据 微生物 检验 特点 
而 设立 的 。 蔡 代 方 法 验证 的 实验 结果 需 进 行 统计 分 析 ， 当 替 
代 方 法 属于 定性 检验 时 ， 一 般 采 用 非 参数 的 统计 技术 ， 当 替 
代 方 法 属于 定量 检验 时 ， 需 要 采用 参数 统计 技术 。 

进行 微生物 蔡 代 方法 的 验证 时 ， 若 替代 方法 只 是 针对 药 
典 方 法 中 的 某 一 环节 进行 技术 修改 ， 此 时 ， 需 要 验证 的 对 象 
仅 是 该 项 蔡 代 技术 而 不 是 整个 检验 方法 。 如 无 菌 试验 若 改 为 
使 用 含 培 养 基 的 过 滤器 ， 然 后 通过 适宜 的 技术 确认 活 的 微 生 
物 存在 ， 那 么 ， 验 证 时 仅 需 验证 所 用 的 微生物 回收 系统 而 不 
是 整个 无 菌 试验 方法 。 


替代 方法 验证 的 一 般 要 求 


在 开展 替代 方法 对 样品 检验 的 适用 性 验证 前 ， 有 必要 对 
替代 方法 有 一 个 全 面 的 了 解 。 首 先 ， 所 选用 的 替代 方法 应 具 
备 必 要 的 方法 适用 性 证 据 ， 表 明 在 不 含 样品 的 情况 下 ， 替 代 
方法 在 不 同类 型 的 微生物 检验 中 所 具有 的 专属 性 、 精 密度 和 
检测 限 等 参数 。 这 些 证 据 或 由 替代 方法 的 研发 者 提供 ， 或 由 
方法 使 用 者 完成 。 

使 用 者 在 基本 确认 蔡 代 方法 的 适用 性 后 ， 应 采用 样品 按 
表 1 规定 的 参数 逐一 进行 验证 ， 以 确认 替代 方法 可 和 否 用 于 该 
样品 的 检验 。 验 证 至 少 使 用 2 个 批号 的 样品 ， 每 批 样 品 应 平 
行进 行 至 少 3 次 独立 实验 。 

在 开展 各 参数 验证 时 ， 涉 及 的 菌 种 除 应 包括 非 无 菌 产品 
微生物 限度 检查 :微生物 计数 法 (通则 1105) 、 非 无 菌 产品 微 
生物 限度 检查 :控制 菌 检查 法 (通则 1106) 和 无 菌 检 查 法 (通则 
1101) 中 培养 基 适 用 性 检查 规定 的 菌株 外 ， 还 应 根据 替代 方法 及 
样品 的 特点 增加 相应 的 菌株 。 各 菌 种 应 分 别 进行 验证 。 


样品 中 微生物 定性 检验 方法 的 验证 


1. 专属 性 

微生物 定性 检验 的 专属 性 是 指 检测 样品 中 可 能 存在 的 特 
定 微生物 种 类 的 能 力 。 当 替代 方法 以 微生物 生长 作为 判断 微 
生物 是 否 存在 时 ， 其 专属 性 验证 时 应 确认 所 用 培养 基 的 促 生 
长 试验 ， 还 应 考虑 样品 的 存在 对 检验 结果 的 影响 。 当 替代 方 
法 不 是 以 微生物 生长 作为 判断 指标 时 ， 其 专属 性 验证 应 确认 
检测 系统 中 的 外 来 成 分 不 得 干扰 试验 而 影响 结果 ， 如 确认 样 
品 的 存在 不 会 对 检验 结果 造成 影响 。 采 用 替代 方法 进行 控制 
菌 的 检验 ， 还 应 选择 与 控制 菌 具 有 类 似 特性 的 菌株 作为 验证 
对 象 。 

2, 检测 限 

微生物 定性 检验 的 检测 限 是 指 在 替代 方法 设 定 的 检验 条 
件 下 ， 样 品 中 能 被 检 出 的 微生物 的 最 低 数量 。 由 于 微生物 所 
具有 的 特殊 性 质 ， 检 测 限 是 指 在 稀释 或 培养 之 前 初始 样品 所 
含有 的 微生物 数量 ,而 不 是 指 检 验 过 程 中 某 一 环节 的 供 试 液 
中 所 含有 的 微生物 数量 。 例 如 控制 菌 检查 中 规定 不 得 检 出 沙 
门 菌 ， 对 检测 限 而 言 ， 是 指 每 10g 样品 中 能 被 检 出 的 沙门 菌 
的 最 低 数量 。 


，386 。 
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检测 限 确 定 的 方法 是 在 样品 中 接种 较 低 浓度 的 试验 菌 
(每 单位 不 超过 5cfu) ， 然 后 分 别 采用 药典 方法 和 替代 方法 对 
该 试验 菌 进行 检验 ， 以 检 出 与 否 来 比较 两 种 方法 的 差异 。 试 
验 菌 的 接种 量 须 根据 试验 而 定 ， 以 接种 后 采用 药典 方法 
50% 的 样品 可 检 出 该 试验 菌 为 宜 。 检 测 限 验证 至 少 应 重复 进 
行 5 次。 对 于 同一 种 试验 菌 可 采用 卡 方 检验 (x? ) 来 评价 两 种 
方法 的 检测 限 是 否 存 在 差异 。 

3, 重 现 性 

微生物 定性 检验 的 重 现 性 是 指 相同 的 样品 在 正常 的 实验 
条 件 ( 如 实验 地 点 、 实 验 人 员 、 仪 器 、 试 剂 的 批 次 等 ) 发 生变 
化 时 ， 所 得 检验 结果 的 精密 度 。 重 现 性 可 视 为 微生物 检验 方 
法 在 检验 结果 上 抵抗 操作 和 环境 变化 的 能 力 。 方 法 使 用 者 应 
优先 测定 该 验证 参数 。 在 样品 中 接种 一 定数 量 的 试验 菌 ( 接 
种 量 应 在 检测 限 以 上 ),， 采用 药典 方法 和 替代 方法 ,分别 由 
不 同人 员 ， 在 不 同时 间 ， 使 用 不 同 的 试剂 (或 仪器 ) 进行 检 
验 ， 采 用 卡 方 检验 (入 ) 来 评价 两 种 方法 的 重 现 性 是 否 存 在 差 
异 。 验 证 过 程 中 ， 应 关注 样品 的 一 致 性 。 

4. 耐用 性 

微生物 定性 检验 的 耐用 性 是 指 当 方 法 参数 有 小 的 刻意 变 
化 时 ， 检 验 结 果 不 受 影 响 的 能 力 ， 为 方法 正常 使 用 时 的 可 和 车 
性 提供 依据 。 方 法 使 用 者 应 优先 测定 该 验证 参数 。 与 药典 方 
法 比较 ， 若 替代 方法 检验 条 件 较 为 苛刻 ， 则 应 在 方法 中 加 以 
说 明 。 蔡 代 方 法 与 药典 方法 的 耐用 性 比较 不 是 必须 的 ， 但 应 
单独 对 替代 方法 的 耐用 性 进行 评价 ， 以 便 使 用 者 了 解 方法 的 
关键 操作 点 。 


样品 中 微生物 定量 检验 方法 的 验证 


微生物 定量 检验 一 般 都 涉及 菌落 计数 。 对 计数 结果 进行 
数据 处 理 时 通常 需要 使 用 统计 的 方法 。 由 于 菌落 计数 服从 泊 
松 分 布 ， 因 此 采用 泊 松 分 布 的 统计 方法 对 计数 结果 进行 数据 
处 理 优 于 采用 正 态 分 布 的 统计 方法 。 检 验 者 往往 习惯 采用 正 
态 分 布 的 统计 方法 ， 因 此 也 可 以 通过 对 数 转换 或 加 1 后 开 方 
的 方法 将 原始 数据 转换 为 正 态 分 布 数据 后 再 进行 统计 分 析 。 
两 种 统计 方法 都 适用 于 微生物 数据 的 统计 分 析 。 

1. 准确 度 

微生物 定量 检验 的 准确 度 是 指 替代 方法 的 检验 结果 与 药 
典 方法 检验 结果 一 致 的 程度 。 准 确 度 的 确认 应 在 检测 的 范围 
内 ， 通 常用 微生物 的 回收 率 (%) 来 表示 。 

检测 范围 内 的 准确 度 都 应 符合 要 求 ， 准 确 度 验证 的 方法 
是 :制备 试验 菌 的 菌 奶 液 , 菌 悬 液 的 浓度 应 选择 为 能 够 准确 计 
数 的 最 高 浓度 ,然后 系列 稀释 至 较 低 浓度 (如 小 于 10cfu/ml) 。 
例如 ,菌落 计数 平 阻 法 的 替代 方法 ,在 制备 高 浓度 菌 悬 液 时 ， 
其 浓度 可 以 是 10 cfu/ml, 并 系列 稀释 至 10" cfu/ml。 每 个 试 
验 菌 应 至 少 选 择 5 个 菌 浓度 进行 准确 度 确认 ， 替 代 方法 的 检 
验 结果 不 得 少 于 药典 方法 检验 结果 的 70%， 也 可 以 采用 合 
适 的 统计 学 方法 表明 替代 方法 的 回收 率 至 少 与 药典 方法 一 
致 。 当 替代 方法 的 回收 率 高 于 药典 方法 时 ， 有 必要 结合 专属 
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性 项 下 的 有 关内 容 对 准确 度 进 行 评 价 。 

2. 精密 度 

微生物 定量 检验 的 精密 度 是 指 在 检验 范围 内 ， 对 同一 个 
均匀 的 样品 多 次 重复 取样 测定 ， 其 检验 结果 的 一 致 程度 ， 通 
常 采用 标准 偏差 或 相对 标准 偏差 来 表示 ， 也 可 以 采用 其 他 适 
宜 的 方式 。 

精密 度 验 证 的 方法 是 ,制备 试验 菌 的 菌 县 液 ， 菌 其 液 
的 浓度 应 选择 为 能 够 准确 读数 的 最 高 浓度 ,然后 系列 稀释 
至 较 低 浓度 (如 小 于 10cfu/ml) 。 每 个 试验 万 选择 其 中 至 少 
5 个 浓度 的 菌 悬 液 进行 检验 。 每 一 个 浓度 至 少 应 进行 10 次 
重复 检验 ， 以 便 能 够 采用 统计 分 析 方法 得 到 标准 偏差 或 相 
对 标准 偏差 。 一 般 情况 下 ， 可 以 接受 的 相对 标准 偏差 
(RSD) 应 不 大 于 35% 。 不 考虑 特殊 的 检验 结果 ， 和 替代 方 
法 的 相对 标准 偏差 (RSD) 应 不 大 于 药典 方法 。 例 如 ， 药 
典 菌落 计数 平 中 法 其 可 接受 的 相对 标准 偏差 (RSD) 与 含 
菌 浓度 的 关系 见 表 2。 


表 2 不 同 含 菌 浓度 下 预期 的 相对 标准 偏差 


预期 RSD 
=35% 
<25% 
<15% 


cfu/ 亚 
<10 
10~30 
30~300 


3. 专属 性 

微生物 定量 检验 的 专属 性 是 指 通过 检测 适宜 的 试验 菌 ， 
以 证 明 检验 方法 与 其 设 定 目 的 相 适 应 的 能 力 。 例 如 ， 菌 落 计 
数 平 肯 法 其 设 定 目 的 在 于 检 出 一 定数 量 的 微生物 ， 则 其 专属 
性 验证 应 证 明 当 样品 中 存在 一 定数 量 的 试验 菌 时 ， 通 过 平 碍 
法 检验 ， 能 够 检 出 试验 菌 ， 而 样品 的 存在 不 会 对 结果 造成 影 
响 。 专 属性 验证 时 ， 应 能 够 设计 出 可 能 使 替代 方法 出 现 假 阳 
性 的 实验 模型 来 挑战 替代 方法 ， 从 而 确认 替代 方法 的 适用 
性 。 当 替代 方法 不 依赖 微生物 生长 出 菌落 或 出 现 混 浊 就 可 以 
定量 时 (如 不 需要 增 菌 或 在 1~50cfu 范围 内 就 可 直接 测定 菌 
数 的 定量 方法 ) ， 以 上 验证 方式 就 显得 更 为 重要 。 

4. 定量 限 

微生物 定量 检验 的 定量 限 是 指 样品 中 能 被 准确 定量 测定 
的 微生物 最 低 数量 。 由 于 无 法 得 到 含有 已 知 微 生物 数量 的 实 
验 样品 ， 因 此 ， 在 定量 限 验证 时 ， 应 选择 在 检验 范围 内 至 少 
5 个 菌 浓 度 ， 每 个 浓度 重复 取样 测定 不 少 于 5 次 ， 蔡 代 方 法 的 
定量 限 不 得 大 于 药典 方法 。 需 要 注意 的 是 ， 由 于 细菌 计数 和 菌 
落 数 服从 泊 松 分 布 ， 可 能 存在 计数 结果 的 误差 ， 因 此 蔡 代 方法 
的 定量 限 仅 需 证 实在 相近 的 低 限度 下 其 灵敏 度 至 少 相当 于 药典 
方法 。 

定量 限 验 证 的 方法 是 : 在 检验 范围 的 低 限 制备 5 份 不 同 
含 菌 浓度 的 菌 悬 液 ， 每 份 菌 悬 液 分 别 用 药典 方法 和 蔡 代 方 法 
进行 不 少 于 5 次 检验 ， 采 用 统计 方法 比较 替代 方法 的 检验 结 
果 与 药典 方法 结果 的 差异 ， 从 而 评价 替代 方法 的 定量 限 。 
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5. 线性 

微生物 定量 检验 的 线性 是 指 在 一 定 范围 内 ， 检 验 结果 与 
样品 中 微生物 数量 成 比例 关系 的 程度 。 线 性 验证 时 必须 覆盖 
能 够 准确 测定 的 所 有 浓度 范围 。 每 株 试验 菌 应 选择 至 少 5 个 
浓度 ， 每 个 浓度 至 少 测定 5 次 。 根 据 以 上 实验 数据 ， 以 检验 
结果 为 因 变 量 ， 以 样品 中 微生物 的 预期 数量 为 自 变 量 进 行 线 
性 回归 分 析 ， 计 算 相 关系 数 +。 当 相关 系数 不 能 准确 评估 线 
性 时 ， 只 能 确定 简单 大 约 的 关系 值 。 替 代 方 法 的 相关 系数 不 
得 低 于 0. 95。 

6. 范围 

微生物 定量 检验 的 范围 是 指 能 够 达到 一 定 的 准确 度 、 精 
密度 和 线性 ， 检 验方 法 适用 的 高 低 限 浓度 或 数量 的 区 间 。 

7. 重 现 性 

微生物 定量 检验 的 重 现 性 是 指 相同 的 样品 在 正常 的 实验 
条 件 ( 如 实验 地 点 、 实 验 人 员 、 仪 器 、 试 剂 的 批 次 等 ) 发 生变 
化 时 ， 所 得 检验 结果 的 精密 度 。 重 现 性 可 视 为 微生物 检验 方 
法 在 检验 结果 上 抵抗 操作 和 环境 变化 的 能 力 。 方 法 使 用 者 应 
优先 测定 该 验证 参数 。 在 样品 中 接种 一 定数 量 的 试验 菌 ( 接 
种 量 应 在 定量 限 以 上 )， 采 用 药典 方法 和 替代 方法 ， 分 别 由 
不 同人 员 ， 在 不 同时 间 ， 使 用 不 同 的 试剂 (或 仪器 ) 进 行 检 
验 ， 对 检验 结果 进行 统计 分 析 ， 以 相对 标准 偏差 (RSD) 来 评 
价 两 种 方法 的 重 现 性 差异 。 验 证 过 程 中 ， 应 关注 样品 的 一 
致 性 。 

8, 耐用 性 

微生物 定量 检验 的 耐用 性 是 指 当 方法 参数 有 小 的 刻意 变 
化 时 ,检验 结果 不 受 影响 的 能 力 ， 为 方法 正常 使 用 时 的 可 靠 
性 提供 依据 。 方 法 使 用 者 应 优先 测定 该 验证 参数 。 与 药典 方 
法 比较 ， 若 替代 方法 检验 条 件 较为 苛刻 ， 则 应 在 方法 中 加 以 
说 明 。 替 代 方 法 与 药典 方法 的 耐用 性 比较 不 是 必须 的 ， 但 应 
单独 对 蔡 代 方法 的 耐用 性 进行 评价 ， 以 便 使 用 者 了 解 方法 的 
关键 操作 点 。 
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为 更 好 应 用 非 无 菌 产 品 微生物 限度 检查 : 微生物 计数 法 
(通则 1105)、 非 无 菌 产品 微生物 限度 检查 : 控制 菌 检查 法 
(通则 1106) 及 非 无 菌 药品 微生物 限度 标准 (通则 1107)， 特 
制定 本 指导 原则 。 

非 无 菌 药品 中 污染 的 某 些微 生物 可 能 导致 药物 活性 降 
低 ， 甚 至 使 药品 丧失 疗效 ， 从 而 对 患者 健康 造成 潜在 的 危 
害 。 因 此 ， 在 药品 生产 、 贮 藏 和 流通 各 个 环节 中 ， 药 品 生 产 
企业 应 严格 遵循 GMP 的 指导 原则 ， 以 降低 产品 受 微生物 污 
染 程度 。 非 无 菌 产品 微生物 计数 法 、 控 制 菌 检查 法 及 药品 微 
生物 限度 标准 可 用 于 判断 非 无 菌 制剂 及 原料 、 辅 料 等 是 否 符 
合 药典 的 规定 ， 也 可 用 于 指导 制剂 、 原 料 、 辅 料 等 微生物 质 
量 标准 的 制定 ， 及 指导 生产 过 程 中 间 产 品 微生物 质量 的 监 
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控 。 本 指导 原则 将 对 微生物 限度 检查 方法 和 标准 中 的 特定 内 
容 及 应 用 做 进一步 的 说 明 。 

1. 非 无 菌 产品 微生物 限度 检查 过 程 中 ， 如 使 用 表面 活 
性 剂 、 灭 活 剂 及 中 和 剂 ， 在 确定 其 能 否 适用 于 所 检 样 品 及 其 
用 量 时 ， 除 应 证 明 该 试剂 对 所 检 样 品 的 处 理 有 效 外 ， 还 人 须 确 
认 该 试剂 不 影响 样品 中 可 能 污染 的 微生物 的 检 出 ( 即 无 毒 
性 )， 因 此 无 毒性 确认 试验 的 菌株 不 能 仅 局 限于 验证 试验 菌 
株 ， 而 应 当 包 括 产品 中 可 能 污染 的 微生物 。 

2. 供 试 液 制 备 方法 、 抑 菌 成 分 的 消除 方法 及 需 氧 菌 总 
数 、 霉 菌 和 酵母 菌 总 数 计 数 方法 应 尽量 选择 微生物 计数 方法 
中 操作 简便 、 快 速 的 方法 ， 同 时 ， 所 选用 的 方法 应 避免 损伤 
供 试 品 中 污染 的 微生物 。 对 于 抑 菌 作用 较 强 的 供 试 品 ， 在 供 
试 品 溶液 性 状 人 允许 的 情况 下 ， 应 尽量 选用 薄膜 过 滤 法 进行 
试验 。 

3, 对照 培 养 基 系 指 按 培养 基 处 方 特别 制备 、 质 量 优良 
的 培养 基 ， 用 于 培养 基 适 用 性 检查 ， 以 保证 药品 微生物 检验 
用 培养 基 的 质量 。 对 照 培养 基 由 中 国 食品 药品 检定 研究 院 研 
制 及 分 发 。 

4. 进行 微生物 计数 方法 适用 性 试验 时 ， 若 因 没 有 适宜 
的 方法 消除 供 试 品 中 的 抑 菌 作用 而 导致 微生物 回收 的 失败 ， 
应 采用 能 使 微生物 生长 的 更 高 稀释 级 供 试 液 进行 方法 适用 人 性 
试验 。 此 时 更 高 稀释 级 供 试 液 的 确认 要 从 低 往 高 的 稀释 级 进 
行 ， 最 高 稀释 级 供 试 液 的 选择 根据 供 试 品 应 符合 的 微生物 限 
度 标准 和 菌 数 报告 规则 而 确定 ， 如 供 试 品 应 符合 的 微生物 限 
度 标准 是 lg 需 氧 菌 总 数 不 得 过 10’ cfu， 那 么 最 高 稀释 级 
是 1 : 10。 

若 采 用 允许 的 最 高 稀释 级 供 试 液 进行 方法 适用 性 试验 还 
存在 1 株 或 多 株 试 验 菌 的 回收 率 达 不 到 要 求 ， 那 么 应 选择 回 
收 情况 最 接近 要 求 的 方法 进行 供 试 品 的 检测 。 如 某 种 产品 对 
某 试 验 蓝 有 较 强 的 抑 菌 性 能 ， 采 用 薄膜 过 滤 法 的 回收 率 为 
40%， 而 采用 培养 基 稀 释 法 的 回收 率 为 30%， 那么 应 选择 
薄膜 过 滤 法 进行 该 供 试 品 的 检测 。 在 此 情况 下 ， 生 产 单位 或 
研制 单位 应 根据 原 辅料 的 微生物 质量 、 生 产 工 艺 及 产品 特性 
进行 产品 的 风险 评估 ， 以 保证 检验 方法 的 可 靠 性 ， 从 而 保证 
产品 质量 。 

5. 控制 菌 检查 法 没有 规定 进一步 确证 疑似 致 病菌 的 方 
法 。 若 供 试 品 检 出 疑似 致 病菌 ， 确 证 的 方法 应 选择 已 被 认可 
的 菌 种 鉴定 方法 ， 如 细菌 鉴定 一 般 依据 《 伯 杰 氏 系 统 细菌 学 
手册 》。 

6. 药品 微生物 检查 过 程 中 ， 如 果 药 典 规定 的 微生物 计 
数 方法 不 能 对 微生物 在 规定 限度 标准 的 水 平 上 进行 有 效 的 计 
数 ， 那 么 应 选择 经 过 验证 的 、 且 检测 限 尽 可 能 接近 其 微生物 
限度 标准 的 方法 对 样品 进行 检测 。 

7. 用 于 手术 、 烧 伤 及 严重 创伤 的 局 部 给 药 制剂 应 符合 
无 菌 检查 法 要 求 。 对 用 于 创伤 程度 难以 判断 的 局 部 给 药 制 
剂 ， 若 没有 证 据 证 明 药品 不 存在 安全 性 风险 ， 那 么 该 药品 应 
符合 无 菌 检查 法 要 求 。 
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8. 药品 微生物 限度 标准 中 ， 药 用 原料 、 辅 料及 中 药 提 
取 物 仅 规定 检查 需 氧 菌 总 数 、 霉 菌 和 酵母 菌 总 数 。 因此， 在 
制定 其 微生物 限度 标准 时 ， 应 根据 原 辅料 的 微生物 污染 特 


， 性、 用 途 、 相 应 制剂 的 生产 工艺 及 特性 等 因素 ， 还 需 控 制 具 


有 潜在 危害 的 致 病菌 。 

9. 对 于 《中 国药 典 》2015 年 版 制剂 通则 项 下 有 微生物 
限度 要 求 的 制剂 ， 微 生物 限度 为 必 检 项 目 ， 对 于 只 有 原则 人 性 
要 求 的 制剂 (如 部 分 化 学 药品 的 : 丸剂 、 口 服 片 剂 、 胶 赛 剂 、 
颗粒 剂 )， 应 对 其 被 微生物 污染 的 风险 进行 评估 。 在 保证 产 
品 对 患者 安全 的 前 担 下 ， 通 过 回顾 性 验证 或 在 线 验 证 积累 的 
微生物 污染 数据 表明 每 批 均 符合 微生物 限度 标准 的 要 求 ， 那 
么 可 不 进行 批 批 检验 ， 但 必须 保证 每 批 最 终 产 品 均 符 合 微 生 
物 限度 标准 规定 。 上 述 固体 制剂 若 因 制 剂 本 身 及 工艺 的 原因 
导致 产品 易 受 微生物 污染 ， 应 在 品种 项 下 列 出 微生物 限度 检 
查 项 及 微生物 限度 标准 。 

10. 制定 药品 的 微生物 限度 标准 时 ， 除 了 依据 “ 非 无 菌 
药品 微生物 限度 标准 (通则 1107)” 外 ， 还 应 综合 考虑 原料 
来 源 、 性 质 、 生 产 工 艺 条 件 、 给 药 途 径 及 微生物 污染 对 患者 
的 潜在 危险 等 因素 ， 提 出 合理 安全 的 微生物 限度 标准 ， 如 特 
殊 品 种 以 最 小 包装 单位 规定 限度 标准 。 必 要 时 ， 某 些 药品 为 
保证 其 疗效 、 稳 定性 及 避免 对 患者 的 潜在 危害 性 ， 应 制定 更 
严格 的 微生物 限度 标准 ， 并 在 品种 项 下 规定 。 
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药品 微生物 实验 室 质量 管理 指导 原则 用 于 指导 药品 微 生 
物 检 验 实 验 室 的 质量 控制 。 

药品 微生物 的 检验 结果 受 很 多 因素 的 影响 ， 如 样品 中 微 
生物 可 能 分 布 不 均匀 、 微 生物 检验 方法 的 误差 较 大 等 。 因 
此 ， 在 药品 微生物 检验 中 ， 为 保证 检验 结果 的 可 靠 性 ， 必 须 
使 用 经 验证 的 检测 方法 并 严格 按照 药品 微生物 实验 室 质量 管 
理 指导 原则 要 求 进行 检验 。 

药品 微生物 实验 室 质量 管理 指导 原则 包括 以 下 几 个 方 
面 ， 人员、 培养 基 、 试 剂 、 菌 种、 环境 、 设 备 、 样 品 、 检 验 
方法 、 污 染 废弃 物 处 理 、 检 测 结果 质量 保证 和 检测 过 程 质量 
控制 、 实 验 记录 、 结 果 的 判断 和 检测 报告 、 文 件 等 。 


人 员 


从 事 药品 微生物 试验 工作 的 人 员 应 具备 微生物 学 或 相近 
专业 知识 的 教育 背景 。 

实验 人 员 应 依据 所 在 岗位 和 职责 接受 相应 的 培训 ， 在 确 
认 他 们 可 以 承担 某 一 试验 前 ， 他 们 不 能 独立 从 事 该 项 微生物 
试验 。 应 保证 所 有 人 员 在 上 岗 前 接受 胜任 工作 所 必需 的 设备 
操作 、 微 生物 检验 技术 等 方面 的 培训 ， 如 无 菌 操作 、 培 养 基 
制备 、 消 毒 、 灭 菌 、 注 平板 、 菌 落 计数 、 菌 种 的 转 种 、 传 代 
和 保藏 、 微 生物 检查 方法 和 鉴定 基本 技术 等 ， 经 考核 合格 后 
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方 可 上 岗 。 

实验 人 员 应 经 过 实验 室 生 物 安全 方面 的 培训 ， 保 证 自身 
安全 ， 防 止 微生物 在 实验 室内 部 污染 。 

实验 室 应 制定 所 有 级 别 实验 人 员 的 继续 教育 计划 ， 保 证 
知识 与 技能 不 断 地 更 新 。 

检验 人 员 必 须 熟 悉 相 关 检 测 方法 、 程 序 、 检 测 目 的 和 结 
果 评 价 。 微 生物 实验 室 的 管理 者 其 专业 技能 和 经 验 水 平 应 与 
他 们 的 职责 范围 相符 ， 如 : 管理 技能 、 实 验 室 安全 、 试 验 安 
排 、 预 算 、 实 验 研究 、 实 验 结果 的 评估 和 数据 偏差 的 调查 、 
技术 报告 书写 等 。 

实验 室 应 通过 参加 内 部 质量 控制 、 能 力 验证 或 使 用 标准 
菌株 等 方法 客观 评估 检验 人 员 的 能 力 ， 必 要 时 对 其 进行 再 培 
训 并 重新 评估 。 当 使 用 一 种 非 经 常 使 用 的 方法 或 技术 时 ， 有 
必要 在 检测 前 确认 微生物 检测 人 员 的 操作 技能 。 

所 有 人 员 的 培训 、 考 核 内 容 和 结果 均 应 记录 归档 。 


培养 基 


培养 基 是 微生物 试验 的 基础 ， 直 接 影响 微生物 试验 结 
果 。 适 宜 的 培养 基 制 备 方法 、 贮 藏 条 件 和 质量 控制 试验 是 提 
供 优质 培养 基 的 保证 。 

1. 培养 基 的 制备 

微生物 实验 室 使 用 的 培养 基 可 按 处 方 配制 ， 也 可 使 用 按 
处 方 生产 的 符合 规定 的 脱水 培养 基 。 

在 制备 培养 基 时 ， 应 选择 质量 符合 要 求 的 脱水 培养 基 或 
按 单独 配方 组 分 进行 配制 。 脱 水 培养 基 应 附 有 处 方 和 使 用 说 
明 ， 配 制 时 应 按 使 用 说 明 上 的 要 求 操作 以 确保 培养 基 的 质量 
符合 要 求 ， 结 块 或 颜色 发 生 改 变 的 脱水 培养 基 不 得 使 用 。 

脱水 培养 基 或 单独 配方 组 分 应 在 适当 的 条 件 下 贮藏 ， 如 
低温 、 干 燥 和 避 光 ， 所 有 的 容器 应 密封 ， 尤 其 是 盛 放 脱水 培 
养 基 的 容器 。 商 品 化 的 成 品 培养 基 除 了 应 附 有 处 方 和 使 用 说 
明 外 ， 还 应 注 明 有 效 期 、 贮 藏 条 件 、 适 用 性 检查 试验 的 质 控 
菌 和 用 途 。 

为 保证 培养 基质 量 的 稳定 可 靠 ， 各 脱水 培养 基 或 各 配方 
组 分 应 准确 称 量 ， 并 要 求 有 一 定 的 精确 度 。 配 制 培养 基 最 常 
用 的 溶剂 是 纯化 水 。 应 记录 各 称 量 物 的 重量 和 水 的 使 用 量 。 

配制 培养 基 所 用 容器 不 得 影响 培养 基质 量 ， 一 般 为 玻璃 
容器 。 培 养 基 配制 所 用 的 容器 和 配套 器 具 应 洁净 ， 可 用 纯化 
水 冲洗 以 消除 清洁 剂 和 外 来 物质 的 残留 。 对 热 敏 感 的 培养 基 
如 糖 发 醇 培 养 基 其 分 装 容 器 一 般 应 预先 进行 灭 菌 ， 保 证 培养 
基 的 无 菌 性 。 

脱水 培养 基 应 完全 溶解 于 水 中 ， 再 行 分 装 与 灭 菌 。 配 制 
时 若 需 要 加 热 助 深 ， 应 注意 不 要 过 度 加 热 ， 避 免 培养 基 颜 色 
变 深 。 如 需要 添加 其 他 组 分 时 ， 加 入 后 应 充分 混 匀 。 

培养 基 灭 菌 应 按照 生产 商 提 供 或 使 用 者 验证 的 参数 进 
行 。 商 品 化 的 成 品 培养 基 必 须 附 有 所 用 灭 菌 方 法 的 资料 。 培 
养 基 灭 菌 一 般 采 用 湿热 灭 菌 技术 ， 特 殊 培 养 基 可 采用 薄膜 过 
滤 除 菌 。 
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培养 基 若 采用 不 适当 的 加 热 和 灭 菌 条 件 ， 有 可 能 引起 颜 
色 变化 、 透 明度 降低 、 琼 脂 凝固 力 或 pH 值 的 改变 。 因 此 ， 
培养 基 应 采用 验证 的 灭 昔 程 序 灭 菌 ， 培 养 基 灭 菌 方法 和 条 
件 ， 应 通过 无 菌 性 试验 和 促 生长 试验 进行 验证 。 此 外 ， 对 高 
压 灭 菌 器 的 敬 汽 循环 系统 也 要 加 以 验证 ， 以 保证 在 一 定 装载 
方式 下 的 正常 热 分 布 。 温 度 缓慢 上 升 的 高 压 灭 菌 器 可 能 导致 
培养 基 的 过 热 ， 过 度 灭 菌 可 能 会 破坏 绝 大 多 数 的 细菌 和 真菌 
培养 基 促 生长 的 质量 。 灭 菌 器 中 培养 基 的 容积 和 装载 方式 也 
将 影响 加 热 的 速度 。 因 此 ， 应 根据 灭 菌 培养 基 的 特性 ， 进 行 
全 面 的 灭 菌 程序 验证 。 

应 确定 每 批 培养 基 灭 菌 后 的 pH 值 (冷却 至 室温 25C 测 
定 ) 。 若 培养 基 处 方 中 未 列 出 pH 值 的 范围 ， 除 非 经 验证 表 
明 培养 基 的 pH 值 允 许 的 变化 范围 很 宽 ， 否 则 ，pH 值 的 范 
围 不 能 超过 规定 值 士 0. 2。 

制 成 平板 或 分 装 于 试管 的 培养 基 应 进行 下 列 检查 : 容器 
和 盖子 不 得 破裂 ， 装 量 应 相同 ， 尽 量 避 免 形 成 气泡 ， 固 体 培 
养 基 表 面 不 得 产生 裂缝 或 涟 满 ， 在 冷藏 温度 下 不 得 形成 结 
晶 ， 不 得 污染 微生物 等 。 应 检查 和 记录 批 数量 、 有 效 期 及 培 
养 基 的 无 菌 检查 。 

2. 培养 基 的 她 藏 

自 配 的 培养 基 应 标记 名 称 、 批 号 、 配 制 日 期 、 制 备 人 等 
信息 ， 并 在 已 验证 的 条 件 下 贮藏 。 商 品 化 的 成 品 培养 基 标 签 
上 应 标 有 名 称 、 批 号 、 生 产 日 期 、 失 效 期 及 培养 基 的 有 关 特 
性 ， 生 产 商 和 使 用 者 应 根据 培养 基 使 用 说 明 书 上 的 要 求 进行 
贮藏 ， 所 采用 的 贮藏 和 运输 条 件 应 使 成 品 培养 基 最 低 限 度 的 
失去 水 分 并 提供 机 械 保护 。 

培养 基 灭 菌 后 不 得 贮藏 在 高 压 灭 菌 器 中 ， 琼 脂 培养 基 不 
得 在 0C 或 0C 以 下 存放 ， 因 为 冷冻 可 能 破坏 凝 胶 特性 。 培 
养 基 保 存 应 防止 水 分 流失 ， 避 光 保存 。 琼 脂 平板 最 好 现 配 现 
用 ， 如 和 置 冰 箱 保 存 ， 一 般 不 超过 1 周 ， 且 应 密闭 包装 ， 若 延 
长 保存 期 限 ， 保 存 期 需 经 验证 确定 。 

固体 培养 基 灭 菌 后 只 允许 1 次 再 融化 ， 避 免 因 过 度 受热 
造成 培养 基质 量 下 降 或 微生物 污染 。 培 养 基 的 再 融化 一 般 采 
用 水 浴 或 流通 蒸汽 加 热 ， 若 采用 其 他 溶解 方法 ， 应 对 其 进行 
评估 ， 确 认 该 溶解 方法 不 影响 培养 基质 量 。 融 化 的 培养 基 应 
置 于 45~50' 必 的 环境 中 ， 不 得 超过 8 小 时 。 使 用 过 的 培养 
基 ( 包 括 失效 的 培养 基 ) 应 按照 国家 污染 废物 处 理 相关 规定 
进行 。 

3. 培养 基 的 质量 控制 试验 

实验 室 应 制定 试验 用 培养 基 的 质量 控制 程序 ， 确 保 所 用 
培养 基质 量 符合 相关 检查 的 需要 。 

实验 室 配制 或 商品 化 的 成 品 培养 基 的 质量 依赖 于 其 制备 
过 程 ， 采 用 不 适宜 方法 制备 的 培养 基 将 影响 微生物 的 生长 或 
复苏 ， 从 而 影响 试验 结果 的 可 靠 性 。 

所 有 配制 好 的 培养 基 均 应 进行 质量 控制 试验 。 实 验 室 配 
制 的 培养 基 的 常规 监控 项 目 是 pH 值 、 适 用 性 检查 试验 ， 定 
期 的 稳定 性 检查 以 确定 有 效 期 。 培 养 基 在 有 效 期 内 应 依据 适 
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9203 药品 微生物 实验 室 质量 管理 指导 原则 
用 性 检查 试验 确定 培养 基质 量 是 否 符合 要 求 。 有 效 期 的 长 短 
取决 于 在 一 定 存放 条 件 下 (包括 容器 特性 及 密封 性 的 培养 基 
其 组 成 成 分 的 稳定 性 。 

除 药典 附录 另 有 规定 外 ， 在 实验 室 中 ， 若 采用 已 验证 的 
配制 和 灭 菌 程序 制备 培养 基 且 过 程 受 控 ， 那 么 同一 批 脱水 培 
养 基 的 适用 性 检查 试验 可 只 进行 1 次。 如果 培养 基 的 制备 过 
程 未 经 验证 ， 那 么 每 一 灭 菌 批 培养 基 均 要 进行 适用 性 检查 试 
验 。 试 验 的 菌 种 可 根据 培养 基 的 用 途 从 相关 附录 中 进行 选 
择 ， 也 可 增加 生产 环境 及 产品 中 常见 的 污染 菌株 。 

培养 基 的 质量 控制 试验 若 不 符合 规定 ， 应 寻找 不 合格 的 
原因 ， 以 防止 问题 重复 出 现 。 任 何不 符合 要 求 的 培养 基 均 不 
能 使 用 。 

用 于 环境 监控 的 培养 基 须 特别 防护 ， 最 好 要 双 层 包装 和 
终端 灭 菌 ， 如 果 不 能 采用 终端 灭 菌 的 培养 基 ， 那 么 在 使 用 前 
应 进行 100% 的 预 培养 ， 以 防止 外 来 的 污染 物 带 到 环境 中 及 
避免 出 现 假 阳 性 结果 。 


试 剂 


微生物 实验 室 应 有 试剂 接收 、 检 查 和 贮藏 的 程序 ， 以 确 
保 所 用 试剂 质量 符合 相关 检查 要 求 。 

实验 用 关键 试剂 ， 在 开启 和 贮藏 过 程 中 ， 应 对 每 批 试剂 
的 适用 性 进行 验证 。 实 验 室 应 对 试剂 进行 管理 控制 ， 保 存 和 
记录 相关 资料 。 

实验 室 应 标明 所 有 试剂 、 试 液 及 溶液 的 名 称 、 制 备 依 
据 、 适 用 性 、 浓 度 、 效 价 、 贮 藏 条 件 、 制 备 日 期 、 有 效 期 及 
制备 人 。 


菌 种 


试验 过 程 中 ， 生 物 样本 可 能 是 最 敏感 的 ， 因 为 它们 的 活 
性 和 特性 依赖 于 合适 的 试验 操作 和 贮藏 条 件 。 实 验 室 菌 种 的 
处 理 和 保藏 的 程序 应 标准 化 ， 使 尽 可 能 减少 菌 种 污染 和 生长 
特性 的 改变 。 按 统一 操作 程序 制备 的 菌株 是 微生物 试验 结果 
一 致 性 的 重要 保证 。 

药品 微生物 检验 用 的 试验 菌 应 来 自 认 可 的 国内 或 国外 菌 
种 保藏 机 构 的 标准 菌株 ， 或 使 用 与 标准 菌株 所 有 相关 特性 等 
效 的 可 以 湖 源 的 商业 派生 菌株 。 

标准 菌株 的 复苏 、 复 壮 或 培养 物 的 制备 应 按 供应 商 提供 
的 说 明 或 按 已 验证 的 方法 进行 。 从 国内 或 国外 菌 种 保藏 机 构 
获得 的 标准 菌株 经 过 复活 并 在 适宜 的 培养 基 中 生长 后 ， 即 为 
标准 贮备 菌株 。 标 准 贮备 菌株 应 进行 纯度 和 特性 确认 。 标 准 
贮备 菌株 保存 时 ， 可 将 培养 物 等 份 悬浮 于 抗 冷冻 的 培养 基 
中 ， 并 分 装 于 小 瓶 中 ， 建 议 采 用 低温 冷冻 干燥 、 液 氮 贮 存 、 
超低温 冷冻 ( 低 于 一 30C ) 等 方法 保存 。 低 于 一 70C 或 低温 冷 
冻 干 燥 方法 可 以 延长 菌 种 保存 时 间 。 标 准 贮备 菌株 可 用 于 制 
备 等 月 或 每 周 1 次 转 种 的 工作 菌株 。 冷 冻 菌 种 一 旦 解冻 转 种 
制备 工作 菌株 后 ， 不 得 重新 冷冻 和 再 次 使 用 。 

工作 菌株 的 传代 次 数 应 严格 控制 ， 不 得 超过 5 代 ( 从 菌 
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种 保藏 机 构 获 得 的 标准 菌株 为 第 0 代 )， 以 防止 过 度 的 传代 
增加 菌 种 变异 的 风险 。1 代 是 指 将 活 的 培养 物 接 种 到 微生物 
生长 的 新 鲜 培 养 基 中 培养 ， 任 何 形 式 的 转 种 均 被 认为 是 传代 
1 次 。 必 要 时 ， 实 验 室 应 对 工作 菌株 的 特性 和 纯度 进行 
确认 。 

工作 菌株 不 可 蔡 代 标准 菌株 ， 标 准 菌株 的 商业 衍生 物 仅 
可 用 作 工 作 菌 株 。 标 准 菌 株 如 果 经 过 确认 试验 证 明 已 经 老 
化 、 退 化 、 变 异 、 污 染 等 或 该 菌株 已 无 使 用 需要 时 ， 应 及 时 
灭 菌 销毁 。 

实验 室 必 须 建立 和 保存 其 所 有 菌 种 的 进出 、 收 集 、 幅 
藏 、 确 认 试验 以 及 销 筑 的 记录 ， 应 有 菌 种 管理 的 程序 文件 
(从 标准 菌株 到 工作 菌株 )， 该 程序 包括 : 标准 菌 种 的 申购 记 
录 ; 从 标准 菌株 到 工作 菌株 操作 及 记录 ; 菌 种 必须 定期 转 种 
传代 ， 并 做 纯度 、 特 性 等 实验 室 所 需 关键 指标 的 确认 ， 并 记 
录 ; 每 支 菌 种 都 应 注 明 其 名 称 、 标 准 号 、 接 种 日 期 、 传 代 
数 ; 菌 种 生长 的 培养 基 和 培养 条 件 ; 菌 种 保藏 的 位 置 和 条 
件 ; 其 他 需要 的 程序 。 


环 境 


微生物 实验 室 应 具有 进行 微生物 检测 所 需 的 适宜 、 充 分 
的 设施 条 件 ， 实 验 环境 应 保证 不 影响 检验 结果 的 准确 性 。 工 
作 区 域 与 办 公 区 域 应 分 开 。 

微生物 实验 室 应 专用 ， 并 与 其 他 领域 分 开 尤 其 是 生产 
领域 。 

1. 实验 室 的 布局 和 运行 

微生物 实验 室 的 布局 与 设计 应 充分 考虑 到 试验 设备 安 
装 、 良 好 微生物 实验 室 操 作 规 范 和 实验 室 安 全 的 要 求 。 实 验 
室 布局 设计 的 基本 原则 是 既 要 最 大 可 能 防止 微生物 的 污染 ， 
又 要 防止 检验 过 程 对 人 员 和 环境 造成 危害 ， 同 时 还 应 考虑 活 
动 区 域 的 合理 规划 及 区 分 ， 避 免 混 乱 和 污染 ， 以 提高 微生物 
实验 室 操 作 的 可 靠 性 。 

微生物 实验 室 的 设计 和 建筑 材料 应 考虑 其 适用 性 ， 以 利 
清洁 、 消 毒 、 灭 划 并 减少 污染 的 风险 。 滞 净 或 无 菌 室 应 配备 
独立 的 空气 机 组 或 空气 净化 系统 ， 以 满足 相应 的 检验 要 求 ， 
包括 温 庆 和 湿度 的 控制 ， 压 力 、 照 度 和 噪声 等 都 应 符合 工作 
要 求 。 空 气 过 滤 系 统 应 定期 维护 和 更 换 ， 并 保存 相关 记录 。 
微生物 实验 室 应 划分 成 相应 的 洁净 区 域 和 活 菌 操作 区 域 ， 同 
时 应 根据 实验 目的 ， 在 时 间或 空间 上 有 效 分 隔 不 相 容 的 实验 
活动 ， 将 交叉 污染 的 风险 降 到 最 低 。 活 菌 操 作 区 应 配备 生物 
安全 柜 ， 以 避免 有 危害 性 的 生物 因子 对 实验 人 员 和 实验 环境 
造成 的 危害 。 一 般 情 况 下 ， 药 品 微生物 检验 的 实验 室 应 有 符 
合 无 菌 检查 法 (通则 1101) 和 微生物 限度 检查 (通则 1105、 通 
则 1106) 要 求 的 、 用 于 开展 无 菌 检查 、 微 生物 限度 检查 、 无 
菌 采样 等 检测 活动 的 、 独 立 设置 的 洁净 室 ( 区 ) 或 隔离 系统 ， 
并 配备 相应 的 阳性 菌 实验 室 、 培 养 室 、 试 验 结果 观察 区 、 培 
养 基 及 实验 用 具 准 备 ( 包 括 灭 菌 ) 区 、 样 品 接收 和 贮藏 室 
(区 )、 标 准 菌 株 贮藏 室 (区 )、 污 染 物 处 理 区 和 文档 处 理 区 等 
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辅助 区 域 ， 同 时 ， 应 对 上 述 区 域 明 确 标识 。 

微生物 实验 的 各 项 工作 应 在 专属 的 区 域 进行 ， 以 降低 交 
叉 污 染 、 假 阳性 结果 和 假 明 性 结果 出 现 的 风险 。 无 菌 检查 应 
在 B 级 背景 下 的 A 级 单 向 流 洁 净 区 域 或 隔离 系统 中 进行 ， 
微生物 限度 检查 应 在 不 低 于 D 级 背景 下 的 B 级 单 向 流 空 气 
区 域内 进行 。 A 级 和 B 级 区 域 的 空气 供给 应 通过 终端 高 效 空 
气 过 滤器 (HEPA) 。 

一 些 样品 若 需 要 证 明 微 生物 的 生长 或 进一步 分 析 培 养 物 
的 特性 ， 如 再 培养 、 染 色 、 微 生物 鉴定 或 其 他 确定 试验 均 应 
在 实验 室 的 活 菌 操作 区 进行 。 任 何 出 现 微生物 生长 的 培养 物 
不 得 在 实验 室 无 菌 区 域内 打开 。 对 染 菌 的 样品 及 培养 物 应 有 
效 隔 高 ， 以 减少 假 阳 性 结果 的 出 现 。 病 原 微生物 的 分 离 鉴定 
工作 应 在 二 级 生物 安全 实验 室 进行 。 

实验 室 应 制定 进出 洁净 区 域 的 人 和 物 的 控制 程序 和 标准 
操作 规程 ， 对 可 能 影响 检验 结果 的 工作 (如 洁净 度 验证 及 监 
测 、 消 毒 、 清 洁 维护 等 ) 能 够 有 效 地 控制 、 监 测 并 记录 。 微 
生物 实验 室 使 用 权限 应 限于 经 授权 的 工作 人 员 ， 实 验 人 员 应 
了 解 洁净 区 域 的 正确 进出 的 程序 ， 包 括 更 衣 流 程 ; 该 洁净 区 
域 的 预期 用 途 、 使 用 时 的 限制 及 限制 原因 ; 适当 的 洁净 
级 别 。 

2. 环境 监测 

微生物 实验 室 应 按 相关 国家 标准 制定 完整 的 洁净 室 ( 区 ) 
和 隔离 系统 的 验证 和 环境 监测 标准 操作 规程 ， 环 境 监测 项 目 
和 监测 频率 及 对 超标 结果 的 处 理应 有 书面 程序 。 监 测 项 目 应 
涵盖 到 位 ， 包 括 对 空气 悬浮 粒子 、 浮 游 菌 、 沉 降 菌 、 表 面 微 
生物 及 物理 参数 (温度 、 相 对 湿度 、 换 气 次 数 、 气 流速 度 、 
压 差 、 曲 声 等 ) 的 有 效 地 控制 和 监测 。 环 境 监 测 按 药品 洁净 
实验 室 微生物 监测 和 控制 指导 原则 (通则 9205) 进 行 。 

3. 清洁 、 消 毒 和 卫生 

微生物 实验 室 应 有 制定 清洁 、 消 毒 和 卫生 的 标准 操作 规 
程 ， 规 程 中 应 涉及 环境 监测 结果 。 

实验 室 在 使 用 前 和 使 用 后 应 进行 消毒 ， 并 定期 监测 消毒 
效果 ， 要 有 足够 洗手 和 手 消毒 设施 。 应 有 对 有 害 微生物 发 生 
污染 的 处 理 规程 。 

所 用 的 消毒 剂 种 类 应 满足 洁净 实验 室 相 关 要 求 并 定期 更 
换 。 理 想 的 消毒 剂 既 能 杀 死 广泛 的 微生物 、 对 人 体 无 毒害 、 
不 会 腐蚀 或 污染 设备 ， 又 应 有 清洁 剂 的 作用 、 人 性 能 稳定 、 作 
用 快 、 残 留 少 、 价 格 合理 。 所 用 消毒 剂 和 清洁 剂 的 微生物 污 
染 状况 应 进行 监测 ， 并 在 规定 的 有 效 期 内 使 用 ， A 级 和 也 
级 洁净 区 应 当 使 用 无 菌 的 或 经 无 菌 处 理 的 消毒 剂 和 清洁 剂 。 


设 备 
微生物 实验 室 应 配备 与 检验 能 力 和 工作 量 相 适应 的 仪器 
设备 ， 其 类 型 、 测 量 范 围 和 准确 度 等 级 应 满足 检验 所 采用 标 
准 的 要 求 。 设 备 的 安装 和 布局 应 便于 操作 ， 易 于 维护 、 清 洁 


和 校准 ， 并 保持 清洁 和 和 良好 的 工作 状态 。 用 于 试验 的 每 台 仪 
器 、 设 备 应 该 有 唯一 标识 。 
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仪器 设备 应 有 合格 证 书 ， 实验 室 在 仪器 设备 完成 相应 
检定 、 校 准 、 验 证 、 确 认 其 性 能 ， 并 形成 相应 的 操作 、 
和 保养 的 标准 操作 规程 后 方 可 正式 使 用 ， 仪 器 设备 使 用 和 日 
常 监控 要 有 记录 。 

1. 设备 的 维护 

为 保证 仪器 设备 处 于 良好 工作 状态 ， 应 定期 对 其 进行 维 
护 和 性 能 验证 ， 并 保存 相关 记录 。 仪 器 设备 若 脱离 实验 室 或 
被 检修 ， 恢 复 使 用 前 应 对 其 检查 或 校准 ， 以 保证 性 能 符合 
要 求 。 

重要 的 仪器 设备 ， 如 培养 箱 、 冰 箱 等 ， 应 由 专人 负责 进 
行 维护 和 保管 ， 保 证 其 运行 状态 正常 和 受 控 ， 同 时 应 有 相应 
的 备用 设备 ， 以 保证 试验 菌株 和 微生物 培养 的 连续 性 ， 特 殊 
设备 如 高 压 灭 菌 器 、 隔 离 器 、 生 物 安 全 柜 等 实验 人 员 应 经 培 
训 后 持 证 上 岗 。 对 于 培养 箱 、 冰 箱 、 高 压 灭 菌 锅 等 影响 实验 
准确 性 的 关键 设备 应 在 其 运行 过 程 中 对 关键 参数 (如 温度 、 
压力 ) 进 行 连续 观测 和 记录 ， 有 条 件 的 情况 下 尽量 使 用 自动 
记录 装置 。 如 果 发 生 偏差 ， 应 评估 对 以 前 的 检测 结果 造成 的 
影响 并 采取 必要 的 纠正 措施 。 

对 于 一 些 容易 污染 微生物 的 仪器 设备 如 水 浴 锅 、 培 养 
箱 、 冰 箱 和 生物 安全 柜 等 应 定期 进行 清洁 和 消毒 。 

对 试验 需 用 的 无 菌 器 具 应 实施 正确 的 清洗 、 灭 菌 措施 
并 形成 相应 的 标准 操作 规程 ， 无 菌 器 具 应 有 明确 标识 并 与 非 
无 菌 器 具 加 以 区 别 。 

实验 室 的 某 些 设备 〈 例 如 培养 箱 、 高 压 灭 菌 器 和 玻璃 
器 租 等 ) 应 专用 ， 除非 有 特定 预防 措施 ， 以 防止 交叉 
污染 。 

2. 校准 、 性 能 验证 和 使 用 监测 

微生物 实验 室 所 用 的 仪器 应 根据 日 常 使 用 的 情况 进行 定 
期 的 校准 ， 并 记录 。 校 准 的 周期 和 校 验 的 内 容 根据 仪器 的 类 
型 和 设备 在 实验 室 产生 的 数据 重要 性 不 同 而 不 同 。 仪 器 上 应 
有 标签 说 明 校 准 日 期 和 再 校准 日 期 。 

温度 测量 装置 

温度 不 但 对 实验 结果 有 直接 的 影响 ， 而 且 还 对 仪器 设备 
的 正常 运转 和 正确 操作 起 关键 因素 。 相 关 的 温度 测量 装置 如 
培养 箱 和 高 压 灭 菌 器 中 的 温度 计 、 热 电 更 和 铂 电阻 温度 计 ， 
应 具有 可 人 靠 的 质量 并 进行 校准 ， 以 确保 所 需 的 精确 度 ， 温 度 
设备 的 校准 应 遵循 国家 或 国际 标准 。 

温度 测量 装置 可 以 用 来 监控 冰箱 、 超 低温 冰箱 、 培 养 箱 、 
水 浴 锅 等 设备 的 温度 ， 应 在 使 用 前 验证 此 类 装置 的 性 能 。 

称 量 设备 

天 平和 标准 硅 码 应 定期 进行 校准 ， 天 平 使 用 过 程 应 采用 
标准 硅 码 进行 校准 。 每 次 使 用 完 后 应 及 时 清洁 ， 必 要 时 用 非 
腐蚀 消毒 剂 进行 消毒 。 

容量 测定 设备 

微生物 实验 室 对 容量 测定 设备 如 自动 分 配 仪 、 移 液 枪 、 
移 液 管 等 应 进行 检定 ， 以 确保 仪器 准确 度 。 标 有 各 种 使 用 体 
积 的 仪器 需要 对 使 用 时 的 体积 进行 精密 度 的 检查 ， 并 且 还 要 


* 391 。 
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测定 其 重 现 性 。 

对 于 一 次 性 使 用 的 容量 设备 ， 实 验 室 应 该 从 公认 的 和 具 
有 相关 质量 保证 系统 的 公司 购买 。 对 仪器 适用 性 进行 初次 验 
证 后 ， 要 对 其 精密 度 随 时 进行 检查 。 必 要 时 应 该 对 每 批 定 容 
设备 进行 适用 性 检查 。 

生物 安全 柜 、 层 流 超 净 工作 台 、 高 效 过 滤器 

应 由 有 资质 的 人 员 进 行 生物 安全 柜 、 层 流 超 净 工作 台 及 
高 效 过 滤器 的 安装 与 更 换 ， 要 按照 确认 的 方法 进行 现场 生物 
和 物理 的 检测 ， 并 定期 进行 再 验证 。 

实验 室 生物 安全 柜 和 层 流 超 净 工作 台 的 通风 应 符合 微 生 
物 风险 级 别 及 符合 安全 要 求 。 应 定期 对 生物 安全 柜 、 层 流 超 
净 工 作 台 进行 监测 ， 以 确保 其 性 能 符合 相关 要 求 。 实 验 室 应 
保存 检查 记录 和 性 能 测试 结果 。 

其 他 设备 

悬浮 粒子 计数 器 、 浮 游 菌 采样 器 应 定期 进行 校准 ; pH 
计 、 传 导 计 和 其 他 类 似 仪器 的 性 能 应 定期 或 在 每 次 使 用 前 确 
认 ; 若 湿 度 对 实验 结果 有 影响 ， 湿 度 计 应 按 国 家 或 国际 标准 
进行 校准 ; 当 所 测定 的 时 间 对 检测 结果 有 影响 时 ， 应 使 用 校 
准 过 的 计时 仪 或 定时 器 ;使 用 离心 机 时 ， 应 评估 离心 机 每 分 
钟 的 转 数 ， 若 离心 是 关键 因素 ， 离 心机 应 该 进行 校准 。 

样 品 

1. 样品 采集 

试验 样品 的 采集 ， 应 遵循 随机 抽样 的 原则 ， 并 在 受 控 条 
件 下 进行 抽样 ， 如 有 可 能 ， 抽 样 应 在 具有 无 菌 条 件 的 特定 
抽样 区 域 中 进行 。 抽 样 时 ， 须 采用 无 菌 操作 技术 进行 取 
样 ， 防 止 样品 受到 微生物 污染 而 导致 假 阳性 的 结果 。 抽 样 
的 任何 消毒 过 程 ( 如 抽样 点 的 消毒 ) 不 能 影响 样品 中 微生物 
的 检 出 。 

抽样 容器 应 贴 有 唯一 性 的 标识 ， 注 明 样 品名 称 、 批 号 、 
抽样 日 期 、 采 样 容器 、 抽 样 人 等 。 抽 样 应 由 经 过 培训 的 人 员 
使 用 无 菌 设备 在 无 菌 条 件 下 进行 无 菌 操作 。 抽 样 环境 应 监测 
并 记录 ， 同 时 还 需 记 录 采 样 时 间 。 

2. 样品 储存 和 运输 

待 检 样品 应 在 合适 的 条 件 下 贮藏 并 保证 其 完整 性 ， 尽 量 
减少 污染 的 微生物 发 生变 化 。 样 品 在 运输 过 程 中 ， 应 保持 原 
有 (规定 ) 的 储存 条 件 或 采取 必要 的 措施 (如 冷藏 或 冷冻 )。 应 
明确 规定 和 记录 样品 的 贮藏 和 运输 条 件 。 

3. 样品 的 确认 和 处 理 

实验 室 应 有 被 检 样 品 的 传递 、 接 收 、 储 存 和 识别 管理 
程序 。 

实验 室 在 收 到 样品 后 应 根据 有 关 规 定 尽快 对 样品 进行 检 
查 ， 并 记录 被 检 样 品 所 有 相关 信息 ， 如 : 接收 日 期 及 时 间 、 
接收 时 样品 的 状况 、 采 样 操作 的 特征 (包括 采样 日 期 和 采样 
条 件 等 ) 贮藏 条 件 。 

如 果 样 品 存在 数量 不 足 、 包 装 破 损 、 标 签 缺 失 、 温 度 不 适 
等 ， 实 验 室 应 在 决定 是 否 检测 或 拒绝 接受 样品 之 前 与 相关 人 员 
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沟通 。 样 品 的 包装 和 标签 有 可 能 被 严重 污染 ， 因 此 机 运 和 储存 
样品 时 应 小 心 以 避免 污染 的 扩散 ， 容 器 外 部 的 消毒 应 不 影响 样 
品 的 完整 性 。 样 品 的 任何 状况 在 检验 报告 中 应 有 说 明 。 

选择 具有 代表 性 的 样品 ， 根 据 有 关 的 国家 或 国际 标准 ， 
或 者 使 用 经 验证 的 实验 方法 ， 尽 快 进行 检验 。 

实验 室 应 按照 书面 管理 程序 对 样品 进行 保留 和 处 置 。 如 
果实 验 用 的 是 已 知 被 污染 的 样品 ， 应 该 在 丢弃 前 进行 灭 菌 。 


检验 方法 
1, 检验 方法 选择 
药品 微生物 检验 时 ， 应 根据 检验 目的 选择 适宜 的 方法 进 
行 样品 检验 。 


2. 检验 方法 的 验证 

药典 方法 或 标准 中 规定 的 方法 是 经 过 验证 的 ， 当 进行 样 
品 检 验 时 ， 应 进行 方法 适用 性 确认 。 

如 果 检 验方 法 不 是 药典 或 标准 中 规定 的 方法 ， 使 用 前 应 
进行 替代 方法 的 验证 ， 确 认 其 应 用 效果 优 于 或 等 同 于 药典 方 
法 。 替 代 方 法 的 验证 按 药品 微生物 检验 替代 方法 验证 指导 原 
则 (通则 9201) 进 行 。 

实验 室 对 所 用 商业 检测 系统 如 试剂 盒 等 应 保留 确认 数 
据 ， 这 些 确认 数据 可 由 制造 者 提供 或 由 第 三 方 机 构 评 估 ， 必 
要 时 ， 实 验 室 应 对 商业 检测 系统 进行 确认 。 


污染 废弃 物 处 理 


实验 室 应 有 妥善 处 理 废弃 样品 、 过 期 (或 失效 ) 培 养 基 和 有 
害 废弃 物 的 设施 和 制度 ， 旨 在 减少 检查 环境 和 材料 的 污染 。 污 
染 废弃 物 的 最 终 处 理 必须 符合 国家 环境 和 健康 安全 规定 。 

实验 室 还 应 针对 类 似 于 带菌 培养 物 溢出 的 意外 事件 制定 
处 理 规程 。 如 : 活 的 培养 物 酒 出 必须 就 地 处 理 ， 不 得 使 培养 
物 污染 扩散 。 


检测 结果 的 质量 保证 和 检测 过 程 的 质量 控制 


1. 内 部 质量 控制 

为 保证 实验 室 在 每 个 工作 日 检测 结果 的 连贯 性 和 与 检测 
标准 的 一 致 性 ， 实 验 室 应 制定 对 所 承担 的 工作 进行 连续 评估 
的 程序 。 

实验 室 应 定期 对 实验 环境 的 洁净 度 、 
灭 菌 方法 、 菌 株 纯 度 和 活性 (包括 性 能 ) 、 
监控 并 详细 记录 。 

实验 室 应 定期 对 检测 人 员 进 行 技术 考核 。 可 以 通过 加 标 
试 样 的 使 用 、 平 行 实验 和 参加 能 力 验证 等 方法 使 每 个 检测 人 
员 所 检测 项 目的 可 变性 处 于 控制 之 下 ， 以 保证 检验 结果 的 一 
致 性 。 

实验 室 应 对 重要 的 检验 设备 如 自动 化 检验 仪器 等 进行 
比 对 。 

2. 外 部 质量 评估 

实验 室 应 参加 与 检测 范围 相关 的 国家 能 力 验证 或 实验 室 


培养 基 的 适用 性 、 
试剂 的 质量 等 进行 


亲 部 人头 
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之 间 的 比 对 实验 来 评估 检测 水 平 ， 通 过 参加 外 部 质量 评估 来 
评定 检测 结果 的 偏差 。 


实验 记录 


实验 结果 的 可 靠 性 依赖 于 试验 严格 按照 标准 操作 规程 进 
行 ， 而 标准 操作 规程 应 指出 如 何 进行 正确 的 试验 操作 。 实 验 
记录 应 包含 所 有 关键 的 实验 细节 ， 以 便 确 认 数 据 的 完整 性 。 

实验 室 原始 记录 至 少 应 包括 以 下 内 容 : 实验 日 期 、 检 品 
和 名称、 实验 人 员 姓 名 、 标 准 操作 规程 编号 或 方法 、 实 验 结 
果 、 偏 差 (存在 时 ) 、 实 验 参 数 ( 所 使 用 的 设备 、 菌 种 、 培 养 
基 和 批号 以 及 培养 温度 等 )、 主 管 /复核 人 签名 。 

实验 记录 上 还 应 显示 出 检验 标准 的 选择 ， 如 果 使 用 的 是 
药典 标准 ， 必 须 保 证 是 现行 有 效 的 标准 。 

试验 所 用 的 每 一 个 关键 的 实验 设备 均 应 有 记录 ， 设 备 日 
志 或 表格 应 设计 合理 ， 以 满足 试验 记录 的 追踪 性 ， 设 备 温 度 
(水 浴 、 培 养 箱 、 灭 菌 器 ) 必 须 记 录 ， 且 具有 追溯 性 。 

实验 记录 写 错时 ， 用 单线 划 掉 并 签字 。 原 来 的 数据 不 能 
抹 去 或 被 覆盖 。 

所 有 实验 室 记录 应 以 文件 形式 保存 并 防止 意外 遗失 ， 记 
录 应 存放 在 特定 的 地 方 并 有 登记 。 


结果 的 判断 和 检测 报告 


由 于 微生物 试验 的 特殊 性 ， 在 实验 结果 分 析 时 ， 对 结果 
应 进行 充分 和 全 面 的 评价 ， 所 有 影响 结果 观察 的 微生物 条 件 
和 因素 应 完全 考虑 ， 包 括 与 规定 的 限度 或 标准 有 很 大 偏差 的 
结果 ， 微 生物 在 原料 、 辅 料 或 试验 环境 中 存活 的 可 能 性 ， 及 
微生物 的 生长 特性 等 。 特 别 要 了 解 实验 结果 与 标准 的 差别 是 
否 有 统计 学 意义 。 若 发 现实 验 结果 不 符合 药典 各 品种 项 下 要 
求 或 另外 建立 的 质量 标准 ， 应 进行 原因 调查 。 引 起 微生物 污 
染 结果 不 符合 标准 的 原因 主要 有 两 个 : 试验 操作 错误 或 产生 
无 效 结果 的 试验 环境 条 件 ; 产品 本 身 的 微生物 污染 总 数 超过 
规定 的 限度 或 检 出 控制 菌 。 

异常 结果 出 现时 ， 应 进行 偏差 调查 。 偏 差 调查 时 应 考虑 
实验 室 环境 、 抽 样 区 的 防护 条 件 、 样 品 在 该 检验 条 件 下 以 往 
检验 的 情况 、 样 品 本 身 具 有 使 微生物 存活 或 繁殖 的 特性 等 情 
况 。 此外， 回顾 试验 过 程 ， 也 可 评价 该 实验 结果 的 可 靠 性 及 
实验 过 程 是 否 恰 当 。 如 果 试 验 操作 被 确认 是 引起 实验 结果 不 
符合 的 原因 ， 那 么 应 制定 纠正 和 预防 措施 ， 按 照 正确 的 操作 
方案 进行 实验 ， 在 这 种 情况 下 ， 对 试验 过 程 及 试验 操作 应 特 
别 认真 地 进行 监控 。 

如 果 依 据 分 析 调 查 结果 发 现 试验 有 错误 而 判 实验 结果 无 
效 ， 那 么 这 种 情况 必须 记录 。 实 验 室 也 必须 认可 复试 程序 ， 
如 果 需 要 ， 可 按 相关 规定 重新 抽样 ， 但 抽样 方法 不 能 影响 不 
符合 规定 结果 的 分 析 调 查 。 

微生物 实验 室 检 测报 告 应 该 符合 检测 方法 的 要 求 。 实 验 
室 应 准确 、 清 晰 、 明 确 和 客观 地 报告 每 一 项 或 每 一 份 检测 的 
结果 。 
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检测 报告 的 信息 应 该 完整 。 
文 件 


文件 应 当 充分 表明 试验 是 在 实验 室 里 按 可 控 的 检查 法 进 
行 的 ， 一 般 包 括 以 下 方面 人 员 培 训 与 资格 确认 ; 设备 验收 、 
验证 、 检 定 ( 或 校准 期 间 核查 ) 和 维修 ; 设备 使 用 中 的 运行 状 
态 ( 设 备 的 关键 参数 ); 培养 基 制 备 、 贮 藏 和 质量 控制 ; 菌 种 
管理 ; 检验 规程 中 的 关键 步 又 ; 数据 记录 与 结果 计算 的 确认 ; 
质量 责任 人 对 试验 报告 的 评估 ; 数据 偏离 的 调查 。 

9204 微生物 鉴定 指导 原则 

本 指导 原则 为 非 无 菌 药品 微生物 限度 控制 菌 检 查 中 疑似 
菌 的 鉴定 ， 以 及 药物 原料 、 辅 料 、 制 药 用 水 、 中 间 体 、 终 产 
品 和 环境 中 检 出 微生物 的 鉴定 提供 指导 。 当 微生物 的 鉴定 结 
果 有 争议 时 ， 以 《 伯 杰 氏 系 统 细 菌 学 手册 》(《 了 Bergey 7 s 
Manual of Systematic Bacteriology》) 现行 版 的 鉴定 结果 
为 准 。 

微生物 鉴定 是 指 借助 现 有 的 分 类 系统 ， 通 过 对 未 知 微 生 
物 的 特征 测定 ， 对 其 进行 细菌 、 酵 母 菌 和 霉菌 大 类 的 区 分 ， 
或 属 、 种 及 菌株 水 平 确定 的 过 程 ， 它 是 药品 微生物 检验 中 的 
重要 环节 ， 药 典 通 则 相应 章节 中 对 检 出 微生物 的 鉴定 做 了 明 
确 规定 ， 如 “ 非 无 菌 产品 的 微生物 检查 : 控制 菌 检查 (通则 
1106)” 中 选择 培养 基 或 指示 培养 基 上 发 现 的 疑似 菌落 需 进 
行 鉴定 ; 对 “无 菌 检查 法 (通则 1101)” 的 阳性 实验 结果 中 分 
离 的 微生物 进行 鉴定 ， 以 判定 试验 是 否 重 试 ; “药品 洁净 实 
验 室 微生物 监测 和 控制 指导 原则 (通则 9205)” 中 建议 对 洁 
净 室 和 其 他 受 控 环境 分 离 到 的 微生物 进行 鉴定 ， 以 掌握 环境 
微生物 污染 情况 ， 有 助 于 污染 调查 。 此 外 ， 在 药品 生产 中 ， 
有 时 亦 需 对 药物 原料 、 辅 料 、 制 药 用 水 、 生 产 环境 、 中 间 产 
物 和 终 产品 中 检 出 的 微生物 进行 适当 水 平 的 鉴定 。 

微生物 鉴定 需 达 到 的 水 平视 情况 而 定 ， 包 括 种 、 属 鉴定 
和 菌株 分 型 。 大 多 数 非 无 菌 药 品 生产 过 程 和 部 分 无 菌 生产 环 
境 的 风险 评估 中 ， 对 所 检 出 微生物 的 常规 特征 包括 菌落 形态 
学 、 细 胞 形态 学 ( 杆 状 、 球 状 、 细 胞 群 、 孢 子 形成 模式 等 )、 
革 兰 染色 或 其 他 染色 法 、 及 某 些 能 够 给 出 鉴定 结论 的 关键 生 
化 反应 (如 和 氧化 酶 、 过 氧化 氨 酶 和 效 固 酶 反应 ) 进 行 分 析 ， 一 
般 即 可 满足 需要 ; 非 无 菌 产品 的 控制 菌 检查 一 般 应 达到 种 
属 的 水 平 ; 无 菌 试验 结果 阳性 和 无 菌 生产 模拟 工艺 (如 培 
养 基 灌 装 ) 失 败 时 ， 对 检 出 的 微生物 鉴定 至 少 达 到 种 属 水 
平 ， 必 要 时 需 达 到 菌株 水 平 。 

一 、 微 生物 的 鉴定 程序 >- 

微生物 鉴定 的 基本 程序 包括 分 离 纯化 和 鉴定 ， 鉴 定时， 
一 般 先 将 待 检 菌 进行 初步 的 分 类 。 鉴 定 的 方法 有 表 型 微生物 
监 定 和 基因 型 微生物 鉴定 ， 根 据 所 需 达 到 的 鉴定 水 平 选 择 鉴 
定 方法 。 微 生物 鉴定 系统 是 基于 不 同 的 分 析 方法 ， 其 局 限 性 
与 方法 和 数据 库 的 局 限 性 息息相关 ， 未 知 菌 鉴定 时 通过 与 微 
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生物 鉴定 系统 中 的 标准 微生物 (模式 菌株 ) 的 特征 (基因 型 和 / 
或 表 型 ) 相 匹配 来 完成 。 如 果 数 据 库 中 没有 此 模式 菌株 ， 就 
无 法 获得 正确 的 鉴定 结果 。 在 日 常 的 微生物 鉴定 试验 中 ， 用 
户 应 明确 所 采用 鉴定 系统 的 局 限 性 及 所 要 达到 的 鉴定 水 平 
〈 属 、 种 、 菌 株 ) ， 选 用 最 适合 要 求 的 鉴定 技术 ， 必 要 时 采用 
多 种 鉴定 方法 确定 。 

1 待 检 菌 的 分 离 纯 化 

微生物 鉴定 的 第 一 步 是 待 检 培 养 物 的 分 离 纯 化 ， 最 常用 
的 分 离 纯化 方法 是 挑 取 待 检 菌 在 适宜 的 固体 培养 基 上 连续 划 
线 分 离 纯 化 ， 以 获取 待 检 菌 的 纯 培养 物 (单个 菌落 )， 必 要 时 
可 进一步 进行 纯 培养 ， 为 表 型 鉴定 和 随后 的 鉴定 程序 提供 足 
够 量 菌 体 。 从 药物 原材料 、 制 药 用 水 、 生 产 环境 、 中 间 产 
物 和 终 产 品 的 样品 中 检 出 的 受 损 微生物 ， 经 分 离 纯化 程序 
使 其 由 不 利生 存 易 产生 变化 的 状态 转变 为 在 营养 富 集 和 最 
佳 培养 温度 条 件 下 生存 的 稳定 状态 ， 以 保证 鉴定 结果 准 
确 性 。 

2. 初 食 试 验 

常规 的 微生物 鉴定 ， 一 般 要 先进 行 初 第 试验 确定 待 检 菌 
的 基本 微生物 特征 ， 将 待 检 菌 做 初步 分 类 。 常 见 的 初 第 试验 
包括 革 兰 染色 、 芽 孢 染 色 、 镜 检 观 察 染 色 结 果 和 细胞 形态 、 
重要 的 生化 反应 等 。 

重要 的 生化 筛选 试验 包括 : 

氧化 酶 试验 用 于 区 分 不 发 酵 的 革 兰 阴性 杆菌 (氧化 酶 
阳性 ) 和 肠 道 菌 (氧化 酶 阴性 ); 

过 氧化 氢 酶 试验 用 于 区 分 葡萄 球菌 (过 氧化 氧 酶 阳性 ) 
和 链球 菌 (过 氧化 氢 酶 阴性 ); 

凝固 酶 试验 用 于 区 分 凝固 酶 阴性 葡萄 球菌 (可 推测 为 
非 致 病 性 ) 和 凝固 酶 阳性 葡萄 球菌 (很 可 能 为 致 病 性 ) 。 

初 筛 试 验 可 为 评估 提供 有 价值 的 信息 。 对 于 微生物 鉴定 
方法 来 说 ， 初 得 试验 是 最 关键 的 一 步 ， 若 给 出 了 错误 的 结 
果 ， 将 影响 后 续 试验 ， 包括 微 生物 鉴定 试剂 盒 和 引物 的 
选用 。 

3. 表 和 型 微生物 鉴定 

表 型 微生物 鉴定 依据 表 型 特征 的 表达 来 区 分 不 同 微生物 
间 的 差异 ， 是 经 典 的 微生物 分 类 鉴定 法 ， 以 微生物 细胞 的 形 
态 和 习性 表 型 为 主要 指标 ， 通 过 比较 微生物 的 菌落 形态 、 理 
化 特征 和 特征 化 学 成 分 与 典型 微生物 的 差异 进行 鉴别 。 微 生 
物 分 类 中 使 用 的 表 型 特征 见 表 1。 


表 1 微生物 分 类 中 使 用 的 表 型 特征 


分 类 特 征 

培养 物 菌落 形态 、 菌 落 颜色 、 形 状 、 大 小 和 产 色素 

细胞 形态 、 细 胞 大 小 、 细 胞 形状 、 鞭 毛 类 

形态 学 型 、 内 容 物 、 革 兰 染 色 、 芽 孢 和 抗 酸 染色 、 殉 
子 形成 模式 

时 受 围 、 最 

Ri 氧气 耐 受 性 、pH 值 范围 、 最 适 温度 和 范围 


耐 盐 性 
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续 表 


碳 源 的 利用 、 碳 水 化 合 物 的 氧化 或 发 酵 、 酶 
的 模式 


胆 盐 耐 受 性 、 抗 生 素 敏感 性 、 染 料 耐 受 性 
凝集 反应 、 荧 光 抗体 
脂肪 酸 构成 、 微 生物 毒素 、 全 细胞 组 分 
微生物 来 源 


微生物 细胞 的 大 小 和 形态 、 芽 孢 、 细 胞 成 分 、 表 面 搞 
原 、 生 化 反应 和 对 抗菌 剂 的 敏感 性 等 表 型 的 表达 ， 除 受 其 遗 
传 基因 的 控制 外 ， 还 与 微生物 的 分 离 环境 、 培 养 基 和 生长 条 
件 等 因素 有 关 。 表 型 微生物 鉴定 通常 需要 大 量 的 纯 培 养 物 ， 
而 微生物 的 恢复 、 增 殖 和 鉴定 易 受 培养 时 间 影 响 ， 事 实 上 许 
多 环境 微生物 在 普通 的 微生物 增殖 培养 基 中 是 无 法 恢复 的 ; 
此 外 ， 一些 从 初始 培养 物 中 刚 分 离 出 的 受 损 微生物 还 可 能 不 
能 完整 的 表达 其 表 型 属性 。 因 此 ， 在 表 型 鉴定 时 应 注意 采用 
的 培养 基 、 培 养 时 间 和 传代 次 数 对 鉴定 结果 的 影响 。 目 前 已 
有 的 基于 碳 源 利 用 和 生化 反应 特征 的 鉴定 方法 ， 如 气相 色谱 
法 分 析 微 生物 的 脂肪 酸 特征 、MALDI-TOF 质谱 法 分 析 微 生 
物 蛋 白 等 微生物 鉴定 系统 ， 在 进行 结果 判断 时 需 借助 于 系统 
自身 的 鉴别 数据 库 ， 还 依赖 特定 的 培养 基 和 培养 方法 以 确保 
鉴定 结果 的 一 致 性 。 

表 型 微生物 鉴定 方法 已 广泛 应 用 于 药品 微生物 实验 室 。 
根据 微生物 表 型 鉴定 所 提供 的 信息 可 以 判断 药品 中 污染 的 微 
生物 种 类 ， 也 可 掌握 环境 微生物 菌 群 的 变化 ， 并 进行 产品 的 
风险 评估 。 在 许多 质量 控制 调查 中 ， 单 独 的 表 型 鉴定 结果 就 
能 给 出 充足 的 信息 帮助 调查 人 员 进 行 深入 调查 ， 并 按 需 要 制 
定 适宜 的 纠正 措施 。 

4. 基因 型 微生物 鉴定 

与 表 型 特征 不 同 ， 微 生物 基因 型 通常 不 受 生 长 培养 基 或 
分 离 物 活 性 的 影响 ， 只 需 分 离 到 纯 菌 落 便 可 用 于 分 析 。 由 于 
大 部 分 微生物 物种 中 核酸 序列 是 高 度 保守 的 ， 所 以 DNA- 
DNA 杂交 、 聚 合 酶 链 反 应 、16S rRNA 序列 和 18S rRNA 
序列 、 多 位 点 序列 分 型 、 焦 磷酸 测序 、DNA 探 针 和 核糖 体 
分 型 分 析 等 基因 型 微生物 鉴定 方法 理论 上 更 值得 信赖 。 基 因 
鉴定 法 不 但 技术 水 平 需要 保证 ， 还 需要 昂贵 的 分 析 设 备 和 材 
料 ， 通 常 仅 在 关键 微生物 调查 中 使 用 ， 如 产品 不 合格 调查 。 
车 使 用 ， 方 法 必须 经 过 确认 。 

目前 《 伯 杰 氏 系 统 细菌 学 手册 》 中 对 细菌 分 类 的 描述 是 
通过 遗传 物质 的 分 析 比 较 来 实现 的 。 通 过 未 知 微生物 的 
DNA 与 已 知 微生物 的 DNA 比较 ， 能 够 确定 亲缘 关系 的 远 
近 。 基 因 型 的 鉴定 可 通过 DNA 杂交、 限制 性 酶 切片 段 图谱 
的 比较 和 /或 DNA 探 针 完成 ， 若 DNA-DNA 的 杂交 亲缘 关 
系 大 于 70% 时 ， 表 明 微 生物 是 同一 种 属 ; 表 2 系统 发 育 典 
型 的 分 析 方 法 是 通过 比较 细菌 16S rRNA 或 真菌 18S rRNA 
基因 的 部 分 碱 基 序 列 来 实现 ， 即 经 过 聚合 酶 链 反 应 (PCR) 进 
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行 基因 扩 增 、 电 泳 分 离 扩 增产 物 、 以 双 脱 氧 链 终止 法 进行 碱 
基 测 序 ， 然 后 与 经 验证 过 的 专用 数据 库 或 利用 公共 的 数据 库 
(不 一 定 经 过 验证 ) 进 行 比 对 。 
表 2 微生物 分 类 学 的 基因 型 /系统 发 育 的 特征 
特 征 
DNA-DNA 杂交 、DNA 碱 基 比 例 ( 如 G 十 
C)、 限 制 性 醇 切 片段 图 谱 和 DNA 探 针 


系统 发 育 结构 16S rRNA 序列 和 18S rRNA 序列 


基于 核酸 的 方法 可 以 用 来 筛选 处 于 过 渡 期 受 损 的 微 生 
物 。 将 存在 于 过 滤 期 与 菌株 生存 能 力 相 关 的 rRNA， 通 过 道 
转录 的 方法 转换 为 可 用 于 PCR 扩 增 的 DNA。 解 决 了 不 能 存 
活 的 细菌 细胞 中 DNA 的 扩 增 问题 。 该 方法 经 过 样品 收集 、 
核酸 提取 、 目 的 片段 扩 增 、 杂 交 和 检测 等 步 又， 涉及 了 变异 
微生物 的 检测 、 检 测 限 、 基 质 效 应 、 正 向 截 点 的 核查 、 仪 器 
设备 和 系统 携带 污染 、 分 析 的 精确 性 和 试验 的 重 现 性 等 
内 容 。 

rRNAs 记录 了 微生物 的 进化 历史 ， 对 这 些 序列 进行 
析 可 以 对 微生物 进行 系统 分 类 和 鉴定 。 

二 、 微 生物 鉴定 方法 的 确认 

微生物 鉴定 系统 的 确认 试验 按 下 述 方 法 之 一 进行 ， 四 采 
用 现 有 方法 和 待 确认 方法 对 日 常 检 验 中 分 离 的 微生物 约 50 
株 进 行 平行 鉴定 试验 ， 鉴 定 结果 的 差异 可 使 用 仲裁 方法 判 
定 。 四 使 用 12 一 15 种 已 知 的 能 代表 常规 分 离 到 的 微生物 的 
贮备 菌 种 ， 共 进行 50 次 鉴定 试验 。 图 待 确认 方法 对 20 一 50 
株 微生物 (包括 15 一 20 个 不 同 的 种 ?进行 鉴定 ， 结 果 应 与 参 
照 实验 室 的 鉴定 结果 一 致 。 确 认 试 验 所 用 的 菌株 应 包括 鉴定 
方法 供应 商 和 药典 推荐 的 适宜 质 控 菌株 。 

对 所 用 的 微生物 鉴定 系统 的 鉴定 结果 应 进行 评估 ， 同 时 
还 应 考虑 其 一 致 性 水 平 ， 合 适 的 微生物 鉴定 系统 ， 试 验 菌 株 
与 模式 微生物 的 一 致 性 水 平 通常 应 大 于 90% 。 若 可 能 ， 微 生 
物 鉴定 方法 确认 所 用 的 挑战 微生物 应 包括 非 发 酵 型 细菌 、 棒 状 
杆菌 和 凝固 酶 阴性 的 葡萄 球菌 等 ， 但 其 一 致 性 水 平 可 能 比较 低 。 

微生物 鉴定 系统 不 能 鉴定 所 有 的 微生物 ， 因 为 数据 库 中 
未 包含 此 微生物 ， 或 系统 参数 无 法 充分 识别 该 微生物 ， 或 该 
微生物 在 系统 中 无 反应 、 或 该 微生物 尚未 被 分 类 描述 。 错 误 
鉴定 结果 的 确认 是 比较 难 的 ， 任 何 微生物 鉴定 都 应 从 微生物 
形态 学 、 生 理 要 求 和 微生物 来 源 等 方面 判断 鉴定 结果 是 否 合 
理 。 错 误 的 鉴定 会 导致 不 恰当 的 纠正 和 预防 措施 及 产品 处 置 。 

微生物 鉴定 方法 的 确认 应 包括 准确 度 、 专 属性 、 重 现 
性 、 灵 人 敏 度 、 阳 性 预测 值 、 阴 性 预测 值 。 

确认 试验 最 重要 的 是 准确 性 和 重 现 性 。 这 些 测量 值 按 下 
述 定义 ， 

准确 性 % 二 (结果 正确 的 数量 /总 的 结果 数量 ) X100 

重 现 性 %== (结果 正确 且 达 到 一 致 性 的 数量 /总 的 结果 数 
量 )X100 
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用 户 应 该 考虑 鉴定 方法 的 适用 性 ， 建 立 准确 性 和 重 现 性 
的 接受 标准 。 

其 他 测定 值 如 灵敏 性 、 专 属性 、 阳 性 或 阴性 预测 值 。 通 
过 以 下 例子 能 很 好 的 说 明 这 些 测定 值 。 例 ， 临 床 微生物 实验 
室 ， 分 别 用 DNA 杂交 探 针 和 传统 培养 物 方法 处 理 了 100 个 
临床 样本 ， 前 者 阳性 结果 比 后 者 高 10% ， 结 果 列 于 表 3。 


表 3 DNA 探 针 和 培养 物 方法 的 阴阳 性 结果 分 布 对 照 


培养 方法 结果 
阳性 阴性 
9 2 


阳性 
DNA 探 针 结果 
阴性 1 88 


准确 度 二 (9 十 88)/100 X100==97% 

灵敏 度 ==[9/(9 十 1)]X100==90% 

专属 性 二 [88/(88 十 2)] X100 二 97.7% 

阳性 预测 值 (PPV) 二 [9/(9 十 2)]X100==81.8% 

阴性 预测 值 (NPV)= 二 [88/(88 十 1)]X100==98. 9% 

应 注意 到 试验 的 阳性 预测 值 不 是 国定 的 ， 它 取决 于 临床 
样本 中 微生物 的 普遍 程度 。 阳 性 预测 值 与 流行 疾病 和 条 件 成 
正比 。 如 果 在 一 组 人 群 试验 中 感染 人 数 比 例 较 高 ， 则 阳性 预 
测 值 较 高 ， 阴 性 预测 值 较 低 。 如 果 组 中 所 有 人 都 被 感染 ， 则 
阳性 预测 值 为 100% ， 阴 性 预测 值 为 0%。 这 些 函 数 引 出 的 
数字 列 于 表 4 中 。 


表 4 培养 物 方 法 和 PCR 替代 方法 的 鉴别 结果 比较 表 


聚合 能 链 反 应 
站 性 阴性 总 数 
阳性 a 真 阳性 b 假 阴 性 a 十 b 
培养 方法 
明 性 c 很 阳性 d 真 阴 性 c 十 d 
总 数 a 二 ec b+d 


灵敏 度 (%) 王 [a/(a 十 bl]X100 

专属 性 (%)==[d/(c 十 d)]X100 

阳性 预测 值 (%)=[a/ (a 十 c) ] X100 

阴性 预测 值 (%)==[d/(b 十 d)]X100 

分 析 准 确 度 (%)==[(a 十 d)/(a 十 b 十 c 十 d)j X100 

Kappa Index 系数 二 2(ad 一 bc)/[(a 十 c) X(《c 十 d) 十 (a 十 
b) x(b 十 d)j 

三 、 系 统 发 育 的 相关 内 容 

《 伯 杰 氏 系 统 细菌 学 手册 》 (第 二 版 ) 内 容 是 依据 核糖 体 
小 亚 基 16S rRNA 的 核 苷 酸 序列 分 析 按 照 系 统 发 育 为 框架 编 
写 的 ， 而 不 是 按照 表 型 结构 编写 的 。 

系统 发 育 树 或 树 状 图 显示 了 遗传 关系 最 接近 的 微生物 ， 
这 项 技术 的 应 用 导致 了 分 类 的 修正 和 一 些 已 知 微生物 的 重 命 
名 ， 如 真菌 黑 曲霉 ATCC 16404 被 重 名 为 巴西 曲 考 。 一 般 而 
言 ， 微 生物 亲缘 关系 小 于 或 等 于 97% 被 认定 为 不 同 的 属 ， 
那些 亲缘 关系 小 于 或 等 于 99%% 被 认定 为 不 同 的 种 ， 但 是 这 
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种 普遍 性 有 很 多 的 例外 情况 。 

基因 型 鉴定 与 表 型 鉴定 的 结果 差异 的 情况 相对 比较 少 
见 ， 例 如 ， 具 有 相同 或 非常 相似 基因 的 微生物 具有 不 同 的 表 
型 、 具 有 相似 表 型 的 却 具 有 不 同 的 基因 以 及 基因 型 距离 很 远 
的 微生物 不 能 被 归 为 同 种 或 同属 。 多 相 分 类 学 的 概念 是 汇集 
和 吸收 了 分 子 生物 学 、 生 理学 、 形 态 学 、 血 清 学 或 生态 学 次 
源 的 多 层 信息 进行 微生物 分 类 ， 例如， 微生物 特征 描述 、 表 
型 和 基因 数据 及 微生物 来 源 等 ， 都 可 被 成 功 地 应 用 于 微生物 
鉴定 中 ， 以 避免 因 使 用 单一 鉴定 方法 做 出 毫 无 意义 的 结论 。 

四 、 湖 源 分 析 

溯源 分 析 是 通过 对 污染 微生物 和 相关 环节 监控 微生物 进 
行 比 对 ， 以 同 源 性 的 差异 程度 为 依据 ， 确 认 污 染 来 源 的 过 程 。 

菌株 水 平 的 鉴定 在 污染 调查 过 程 中 非常 重要 ， 尤 其 适用 
于 产品 中 的 微生物 数量 高 于 建议 水 平 或 出 现 异 常 高 的 微生物 
检 出 情况 时 。 菌 株 水 平 的 鉴定 在 无 菌 工艺 中 也 很 重要 ， 在 无 
菌 试验 结果 阳性 和 培养 基 灌 装 等 模拟 工艺 失败 时 ， 应 对 检 出 
的 微生物 进行 评估 。 

同一 地 点 的 同 种 菌 其 表 型 特征 和 基因 型 特征 是 基本 一 致 
的 。 不 同 地 点 的 同 种 菌 表 型 特征 可 能 基本 一 致 ， 但 保守 及 可 
变 区 域 的 基因 特征 会 有 一 定 的 差异 性 。 因 此 ， 污 染 调查 等 应 
以 基因 型 特征 鉴定 为 主 ， 表 型 特征 鉴定 为 辅 。 

细菌 16S rDNA 和 真菌 的 18S rDNA 为 各 自 的 保守 序列 
区 域 ， 对 种 水 平 的 鉴定 是 非常 有 用 的 ， 但 不 足以 区 分 亲缘 关 
系 近 的 不 同 种 或 同 种 中 的 不 同 株 。 与 此 相反 ， 限 制 性 核酸 内 
切 酶 进行 酶 解 的 Southern 杂交 是 能 有 效 地 显示 两 个 株 之 间 
的 差异 。 如 果 带 型 表现 的 完全 相同 则 仅 能 说 明 限制 性 核酸 内 
切 酶 在 两 株 菌 基 因 组 的 那个 区 域 具有 相似 的 酶 切 位 点 ， 要 证 
明 两 株 菌 是 同一 株 时 应 该 包括 两 个 或 更 多 不 同 限制 性 核酸 内 
切 酶 的 酶 解 物 ， 每 个 内 切 酶 都 可 得 到 一 定 的 DNA 区 域 的 谱 
带 ， 所 有 来 自 两 株 菌 的 谱 带 都 必须 完全 一 致 。 如 脉冲 场 电泳 
等 ， 就 是 利用 此 原理 进行 菌株 区 分 的 。 

实际 工作 中 无 菌 试验 阳性 结果 中 分 离 出 的 微生物 ， 经 对 
其 湖 源 分 析 ， 确 认 污 染 归 因 于 无 菌 试验 过 程 中 所 使 用 的 材料 
或 无 菌 技术 的 差错 ， 该 试验 可 判 无 效 ， 否 则 判 该 产品 不 符合 
要 求 。 对 洁净 室 和 其 他 受 控 环 境 分 离 到 的 微生物 进行 适当 比 
率 的 鉴定 ， 掌 握 环境 微生物 污染 情况 ， 有 助 于 污染 调查 。 

为 了 确证 微生物 为 同 种 中 的 两 个 相同 株 ， 需 比 对 更 多 的 
基因 序列 和 特征 基因 片段 ， 甚 至 是 全 基因 的 比 对， 实现 既 鉴 
定 又 潮 源 的 目的 ， 同 时 保证 结果 的 准确 性 。 此 外 ， 有 些微 生 
物 的 潮 源 还 需 结合 表 型 特征 鉴定 ， 如 沙门 菌 属 的 血清 型 鉴定 。 
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控制 指导 原则 


本 指导 原则 是 用 于 指导 药品 微生物 检验 用 的 洁净 室 等 受 
控 环 境 微生物 污染 情况 的 监测 和 控制 。 


。396 。 
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药品 洁净 实验 室 是 指 用 于 药品 无 菌 或 微生物 检验 用 的 洁 
净 实 验 室 、 隔 离 系统 及 其 他 受 控 环境 。 药品 洁 净 实 验 室 的 洁 
净 级 别 按 空气 悬浮 粒子 大 小 和 数量 的 不 同 参 考 现 行 “ 药 品 生 
产 质量 管理 规范 ”分 为 A、B、C、D 4 个 级 别 。 为 维持 药品 
洁净 实验 室 操 作 环 境 的 稳定 性 、 确 保 药 品质 量 安全 及 检测 结 
果 的 准确 性 ， 应 对 药品 洁净 实验 室 进行 微生物 监测 和 控制 ， 
使 受 控 环境 维持 可 接受 的 微生物 污染 风险 水 平 。 

本 指导 原则 包括 人 员 要 求 、 初 次 使 用 的 洁净 实验 室 参数 
确认 、 微 生物 监测 方法 、 监 测 频 次 及 监测 项 目 、 监 测 标准 、 
警戒 限 和 纠偏 限 、 数 据 分 析 及 偏差 处 理 、 微 生物 鉴定 和 徽 生 
物 控制 。 


人 员 


从 事 药品 洁净 实验 室 微生物 监测 和 控制 的 人 员 应 符合 现 
行 《 中 国药 典 》 通 则 中 “药品 微生物 实验 室 质量 管理 指导 原 
则 (通则 9203)” 的 相关 要 求 。 


确 认 


初次 使 用 的 洁净 实验 室 应 进行 参数 确认 ， 确 认 参 数 包括 
物理 参数 、 空 所 悬浮 粒子 和 微生物 。 洁 净 实 验 室 若 有 超 净 工 
作 台 、 空 气 调 节 系 统 等 关键 设备 发 生 重大 变化 时 应 重新 进行 
参数 测试 。 

药品 洁净 实验 室 物 理 参 数 的 测试 应 当 在 微生物 监测 方案 
实施 之 前 进行 ， 确 保 操 作 上 顺畅 ， 保 证 设备 系统 的 运行 能 力 和 
可 靠 性 。 主 要 的 物理 参数 包括 高 效 空气 过 滤器 完整 性 ， 气 流 
组 织 、 空 气流 速 (平均 风速 );， 换 气 次 数 、 压 差 、 温 度 和 相对 
湿度 等 。 测 试 应 在 模拟 正常 检测 条 件 下 进行 。 

各 级 别 洁净 环境 物理 参数 建议 标准 及 最 长 监测 周期 见 表 
1， 必 要 时 ， 各 实验 室 应 根据 洁净 实验 室 使 用 用 途 、 检 测 药 
品 的 特性 等 制定 适宜 的 参数 标准 。 物 理 参数 测试 方法 参照 
《洁净 室 施 工 及 验收 规范 》 的 现行 国家 标准 中 附录 D3 高 效 
空气 过 滤器 现场 扫描 检 漏 方法 、 附 录 E12 气流 的 检测 、 附 
录 El 风量 和 风速 的 检测 、 附 录 E2 静 压 差 的 检测 、 附 录 E5 
温 湿度 的 检测 进行 。 

初次 使 用 的 洁净 实验 室 其 空气 悬浮 粒子 和 微生物 的 确认 
及 监测 照 以 下 “监测 ”进行 。 


监 测 


药品 洁净 实验 室 应 定期 进行 微生物 监测 ， 内 容 包 括 非 生 
物 活 性 的 空气 悬浮 粒子 数 和 有 生物 活性 的 微生物 监测 ， 其 中 
微生物 监测 包括 环境 浮游 菌 和 沉降 菌 监测 ， 及 关键 的 检测 台 
面 、 人 员 操作 服 表面 及 5 指 手套 等 的 微生物 监测 。 

当 洁 净 区 有 超 净 工作 台 、 空 气 调节 系统 等 关键 设备 发 生 
重大 改变 时 应 重新 进行 监测 ; 当 微生物 监测 结果 或 样品 测定 
结果 产生 偏离 ， 经 评估 洁净 区 可 能 存在 被 污染 的 风险 时 ， 应 
对 洁净 区 进行 清洁 消毒 后 重新 进行 监测 。 
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表 1 各 级 别 洁净 环境 物理 参数 建议 标准 
物理 参数 。 
洁净 度 级 别 一 
过 没完 整 性 气流 组 织 空气 流速 (平均 风速 ) 换 气 次 数 压 差 温度 相对 湿度 
Me 
站 “is m/s 
A 
级 监测 周期 让 而 
24 个 月 12 个 月 
| @ 单 向 流 (静态 ) @ 单 向 流 所 
@ 单 向 流 (更 术 ) | 25 0 son / 洁净 区 与 非 
. ~ m/s Sr 
监测 周期 洁净 区 之 间 压 
监测 周期 @ 非 单 向 流 差 不 小 于 10Pa;，| 18~26'C 45%~65% 
B 级 检 源 试验 24 个 月 
和 四 非 单 向 流 12 个 月 40 一 60h 不 同 级 别 洁 | 监测 周期 | 监测 周期 
Se 和 书 非 单 向 流 监测 周期 净 区 之 间 的 压 | 每 次 实验 | 每 次 实验 
Er 12 个 月 差 不 小 于 10Pa 
监测 周期 
非 单 向 流 es 每 周一 次 
C 级 a 监测 周期 
12 个 月 
上 6 一 20h-: 
非 单 向 流 
D 级 有 监测 周期 
12 个 月 
1. 监测 方法 表 2 推荐 的 药品 洁净 实验 室 的 监测 频次 及 监测 项 目 


药品 洁净 实验 室 悬 浮 粒 子 的 监测 照 《 医 药 工业 滞 净 室 
(区 ) 悬 浮 粒 子 的 测试 方法 》 的 现行 国家 标准 进行 ; 沉降 菌 的 
监测 照 《 医 药 工业 洁净 室 ( 区 ) 沉 降 菌 的 测试 方法 》 的 现行 国 
家 标准 进行 ;浮游 菌 的 监测 照 《 医 药 工 业 洁 净 室 (区 ) 浮 游 菌 
的 测试 方法 》 的 现行 国家 标准 进行 。 

表面 微生物 测定 是 对 环境 、 设 备 和 人 员 的 表面 微生物 进 
行 监测 ， 方 法 包括 接触 碟 法 和 擦拭 法 。 接 触 碟 法 是 将 充满 规 
定 的 琼脂 培养 基 的 接触 碟 对 规则 表面 或 平面 进行 取样 ， 然 后 
置 合适 的 温度 下 培养 一 定时 间 并 计数 ， 每 碟 取 样 面积 约 为 
25cm: ， 微 生物 计数 结果 以 cfu/ 碟 报告 ， 擦 拭 法 是 接触 碟 法 
的 补充 ， 用 于 不 规则 表面 的 微生物 监测 ， 特 别 是 设备 的 不 规 
则 表面 。 擦 拭 法 的 擦拭 面积 应 采用 合适 尺寸 的 无 菌 模板 或 标 
尺 确定 ， 取 样 后 ， 将 拭 子 置 合适 的 缓冲 液 或 培养 基 中 ， 充 分 
振荡 ， 然 后 采用 适宜 的 方法 计数 ， 每 个 拭 子 取样 面积 为 约 
25cm: ， 微 生物 计数 结果 以 cfu/ 拭 子 报告 。 接 触 碟 法 和 擦拭 
法 采用 的 培养 基 、 培 养 温 度 和 时 间 同 浮游 茵 或 沉降 菌 监测 。 
表面 菌 测定 应 在 实验 结束 后 进行 。 

环境 浮游 菌 、 沉 降 菌 及 表面 微生物 监测 用 培养 基 一 般 采 
用 胰 酷 大 豆 腑 琼脂 培养 基 (TSA)， 必 要 时 可 加 入 适宜 的 中 和 
剂 ， 当 监测 结果 有 疑似 真菌 或 考虑 季节 因素 影响 时 ， 可 增加 
沙 氏 葡萄 糖 琼脂 培养 基 (SDA)。 

在 药品 洁净 实验 室 监控 中 ， 监 测 频次 及 监测 项 目 建 议 按 
表 2 进行 。 


空气 悬浮 粒子 9 、 
浮游 菌 @ 、 沉 降 菌 2 、 
表面 微生物 ( 含 手 套 ) 


空气 悬浮 粒子 2 、 
浮游 菌 、 沉 降 菌 2 、 
表面 微生物 ( 含 手 套 
及 操作 服 》 
空气 悬浮 粒子 @、 
浮游 菌 @、 沉 降 菌 、 
表面 微生物 ( 含 手 套 
及 操作 服 》 


空气 悬浮 粒子 9、 
浮游 菌 @8、 沉 降 菌 、 
表面 微生物 


无 菌 隔离 
系统 


微生物 
洁净 实验 室 


空气 悬浮 粒子 、 浮 
游 菌 、 沉 降 菌 、 表 面 
微生物 


注 : 四 每 月 一 次 。 加 工作 台面 沉降 菌 的 日 常 监测 采样 点 数 不 少 
于 3 个 ， 且 每 个 采样 点 的 平 严 数 应 不 少 于 1 个 。@ 每 季度 一 次 。 
@ 每 半年 一 次 。 


如 果 出 现 连续 超过 纠偏 限 和 警戒 限 、 关 键 区 域内 发 现 有 
污染 微生物 存在 、 空 气 净 化 系统 进行 任何 重大 的 维修 、 消 毒 
规程 改变 、 设 备 有 重大 维修 或 增加 、 洛 净 室 区) 结构 或 区 域 
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分 布 有 重大 变动 、 引 起 微生物 污染 的 事故 、 有 日 常 操作 记录 反 
映 出 倾向 性 的 数据 时 应 考虑 修改 监测 频次 。 

2. 监测 标准 

各 洁净 级 别 空气 悬浮 粒子 的 标准 见 表 3、 微 生物 监测 的 
动态 标准 见 表 4。 


表 3 各 洁净 级 别 空气 悬浮 粒子 的 标准 


悬浮 粒子 最 大 允许 数 /立方 米 
洁净 度 级 别 静态 动态 
之 0. 5pm 之 5. 0pm 之 0. 5pm 之 5. Onm 


A 级 3520 20 3520 20 
B 级 3520 29 
C 级 352000 2900 
D 级 3520000 29000 


352000 2900 
3520000 29000 
不 作 规定 。 不 作 规 定 


表 4 各 洁净 级 别 环境 微生物 监测 的 动态 标准 ? 


i 表面 微生物 
’ 沉降 菌 ($ 90mm) 
| 
洁净 度 级 别 a cfu/4 小 时 接触 ($9 55mm) 5 指 手 套 
cfu/ 态 cfu/ 手 套 
人 级 <1l <<1 <<1 <1 
B 级 10 5 5 5 


C 级 100 50 25 
D 级 200 100 50 = 


注 : @@ 表 中 各 数值 均 为 平均 值 ， 久 单个 沉降 碟 的 暴露 时 间 可 以 
少 于 4 小 时 ， 同 一 位 置 可 使 用 多 个 沉降 碟 连 续 进 行 监测 并 累积 计数 。 


3. 警戒 限 和 纠偏 限 

药品 洁净 实验 室 应 根据 历史 数据 ， 结 合 不 同 洁净 区 域 的 
标准 ， 采 用 适宜 的 方法 ， 制 定 适当 的 微生物 监测 警戒 限 和 纠 
偏 限 。 限 度 确定 后 ， 应 定期 回顾 评价 ， 如 历史 数据 表明 环境 
有 所 改善 ， 限 度 应 作出 相应 调整 以 反映 环境 实际 质量 状况 。 
表 5 列 出 了 各 级 别 洁净 环境 微生物 纠偏 限 参 考 值 。 


表 5 各 级 别 洁净 环境 微生物 纠偏 限 参 考 值 


浮游 菌 纠偏 限 0 多 @( 由 90mm， 
洁净 度 级 别 ee ew 

pe 一 19 <<19 

B 级 ! ， 

C 级 10 

D 级 100 59 


注 ， 中 数据 表示 建议 的 环境 质量 水 平 ， 也 可 根据 检测 或 分 析 方 
法 的 类 型 确定 微生物 纠偏 限度 标准 ;四 可 根据 洁净 区 域 用 途 、 检 测 
药品 的 特性 等 需要 增加 沉降 碟 数 ; @@A 级 环境 的 样本 ， 正 常情 况 下 
应 无 微生物 污染 。 


4. 数据 分 析 及 偏差 处 理 

数据 分 析 应 当 对 日 常 环境 监测 的 数据 进行 分 析 和 回 
顾 ， 通 过 必 集 的 数据 和 趋势 分 析 ， 总 结 和 评估 洁净 实验 室 是 
否 受 控 ， 评 估 警 戒 限 和 纠偏 限 是 否 适 合 ， 评 估 所 采取 的 纠偏 
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措施 是 否 合适 。 

应 当 正 确 评估 微生物 污染 ,不 仅仅 关注 微生物 数量 , 更 
应 关注 微生物 污染 检 出 的 频率 ， 往 往 在 一 个 采样 周期 内 同一 
环境 中 多 点 发 现 微生物 污染 ， 可 能 预示 着 风险 增加 ， 应 仔细 
评估 。 几 个 位 点 同时 有 污染 的 现象 也 可 能 由 不 规范 的 采样 操 
作 引 起 ， 所 以 在 得 出 环境 可 能 失控 的 结论 之 前 ， 应 仔细 回顾 
采样 操作 过 程 。 在 污染 后 的 几 天 对 环境 进行 重新 采样 是 没有 
意义 的 ， 因 为 采样 过 程 不 具有 可 重复 性 。 

偏差 处 理 ” 当 微生物 监测 结果 超出 纠偏 限度 时 ， 应 当 按 
照 偏差 处 理 规程 进行 报告 、 记 录 、 调 查 、 处 理 以 及 采取 纠正 
措施 ， 并 对 纠正 措施 的 有 效 性 进行 评估 。 

5. 微生物 鉴定 

建议 对 受 控 环 境 收集 到 的 微生物 进行 适当 水 平 的 鉴定 ， 
微生物 菌 群 信息 有 助 于 预期 常见 菌 群 ， 并 有 助 于 评估 清洁 或 
消毒 规程 、 方 法 、 清 洁 剂 或 消毒 剂 及 微生物 监测 方法 的 有 效 
性 ， 尤其 当 超 过 监测 限度 时 ， 微 生物 鉴定 信息 有 助 于 污染 源 
的 调查 。 关 键 区 域 分 离 到 的 菌落 应 先 于 非 关 键 区 域 进 行 鉴 
定 。 微 生物 鉴定 参照 微生物 鉴定 指导 原则 (通则 9204) 进 行 。 


微生物 控制 


为 了 保证 药品 洁净 实验 室 环境 维持 适当 的 水 平 ， 并 处 于 
受 控 状 态 ， 除 保持 空调 系统 的 良好 运行 状态 ， 对 设施 进行 良 
好 维护 外 ， 洁 净 室内 人 员 应 严格 遵守 良好 的 行为 规范 ， 并 定 
期 进行 环境 监控 ， 减 少 人 员 于 预 比 监测 更 有 效 。 其 次 是 通过 
有 效 控制 人 员 和 物品 的 移动 ， 适 当 的 控制 温度 和 湿度 。 微 生 
物 控制 措施 还 包括 良好 的 清洁 和 卫生 处 理 ， 应 定期 对 药品 洁 
净 实 验 室 进行 清洁 和 消毒 ， 应 当 监 测 消毒 剂 和 清洁 剂 的 微 生 
物 污染 状况 ， 并 在 规定 的 有 效 期 内 使 用 ，A/B 级 洁净 区 应 
当 使 用 无 菌 的 或 经 无 菌 处 理 的 消毒 剂 和 清洁 剂 。 所 采用 的 化 
学 消毒 剂 应 经 过 验证 或 有 证 据 表 明 其 消毒 效果 ， 其 种 类 应 当 
多 于 一 种 ， 并 定期 进行 更 换 以 防止 产生 耐 受 菌株 。 不 得 用 紫 
外 线 消毒 代替 化 学 消毒 。 必 要 时 ， 可 采用 驯 藻 等 适宜 的 方法 
降低 洁净 区 的 卫生 死角 的 微生物 污染 ， 并 对 种 蒸 剂 的 残留 水 
平 进行 验证 。 
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本 指导 原则 是 为 药典 要 求 无 菌 的 药品 、 生 物 制品 、 原 
料 、 畏 料 、 及 其 他 品种 无 菌 检查 用 隔离 系统 的 验证 提供 
指导 。 

无 菌 检查 用 隔离 器 是 为 产品 无 菌 检查 试验 提供 无 菌 环境 
的 一 种 设备 。 封 闭 式 隔 离 器 不 直接 与 外 界 环 境 相连 ， 使 用 无 
菌 接口 或 快速 转移 通道 进行 物质 传递 ， 一 般 用 于 无 菌 检查 ; 
开放 式 隔 离 器 允许 材料 通过 舱 门 进入 ， 舱 门 内 有 一 定 的 压力 
阻止 微生物 的 进入 。 物 品 可 通过 无 菌 传递 进入 隔离 器 ， 整 个 
传递 过 程 中 可 保持 隔离 器 内 部 空间 和 外 部 环境 完全 隔离 。 隔 
离 器 内 部 能 够 反复 进行 灭 菌 ， 内 壁 可 用 灭 菌 剂 处 理 ， 以 去 除 
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所 有 的 生物 负载 ， 灭 菌 完成 后 ， 隔 离 器 通过 高 效 空气 过 滤器 
(HEPA) 或 更 高 级 别 的 空气 过 滤器 向 其 内 部 输送 洁净 空气 来 
维持 内 部 的 无 菌 环境 。 隔 离 器 的 使 用 从 根本 上 避免 了 操作 人 
员 与 实验 用 物品 的 直接 接触 ， 操 作 人 员 无 需 穿着 专用 洁净 
服 ， 而 是 通过 隔离 器 上 的 操作 手套 或 半身 操作 服 对 舱 内 物 
品 、 仪 器 进行 操作 。 手 套 - 袖 套 组 件 或 半身 操作 服 是 隔离 器 舱 
体 不 可 分 割 的 一 部 分 ， 它 们 由 柔软 的 材料 制 成 且 与 所 采用 的 
灭 菌 剂 兼容 。 因 此 ， 使 用 隔离 器 进行 无 菌 检验 ， 可 以 避免 实 
验 用 物品 和 辅助 设备 被 污染 ， 提 高 了 无 菌 试验 结果 的 准确 性 。 

一 、 无 菌 检查 用 隔离 器 的 结构 

隔离 器 一 般 是 由 不 锈 钢 、 玻 璃 、 硬 质 塑料 或 软 质 塑 料 
(如 聚 氯 乙烯 ) 建 成 。 隔 离 器 的 结构 一 般 包 括 : 

1. 空气 处 理 系统 

用 于 无 菌 检测 的 隔离 器 应 配备 可 截留 微生物 的 高 效 空气 
过 滤 系 统 ( 或 更 高 级 别 的 过 滤 系 统 )。 静 态 时 ， 隔 离 器 内 部 环 
境 的 洁净 度 要 求 应 达到 我 国药 品 生产 质量 管理 规范 (GMP) 
现行 版 中 A 级 空气 洁净 度 的 要 求 。 当 隔离 器 与 外 界 环境 有 
直接 开口 时 ， 内 部 应 通过 持续 足够 的 正 压 来 维持 隔离 器 内 部 
的 无 菌 环境 。 

2. 传递 接口 及 传递 门 

灭 菌 后 的 培养 基 、 稀 释 液 和 实验 用 品 可 以 通过 带 传递 功 
能 的 灭 菌 器 直接 无 菌 传递 到 隔离 器 内 。 此 外 ， 不 同 的 踊 离 器 
也 可 以 通过 专门 设计 的 快速 传递 门 (RTP) 连 接 ， 以 实现 将 实 
验 物品 在 两 个 或 多 个 隔离 器 之 间 进 行 无 菌 传递 。RTP 上 未 
经 灭 菌 的 表面 通过 互 锁 环 或 法 兰 互相 琶 合 ， 并 通过 密封 圈 封 
闭 ， 从 而 防止 微生物 进入 隔离 器 内 。 

3. 灭 菌 设备 

灭 菌 气体 发 生 器 与 隔离 器 之 间 气 体 管 路 的 连接 ， 应 确保 
其 密封 性 。 在 接近 隔离 器 的 部 位 ， 进 气 与 排 气管 路 上 应 分 别 
安装 有 了 姜 门 ， 当 气体 发 生 器 与 隔离 器 的 连接 、 分 离 或 隔离 器 
进行 无 菌 维持 时 ， 进 、 排 气管 路 阀门 应 予以 关闭 。 灭 菌 气体 
应 通过 高 效 空气 过 滤器 (HEPA) 进 入 隔离 器 内 。 灭 菌 结束 后 
须 对 灭 菌 气体 进行 排 空 ， 保 证 在 进行 无 菌 检测 前 ， 隔 离 器 内 
部 的 灭 菌 气体 浓度 低 于 一 定 值 ， 消 除 灭 菌 气体 对 无 菌 检测 的 
影响 。 

4. 配套 设备 与 辅助 设施 

隔离 器 内 部 安装 无 菌 检查 使 用 的 配套 设备 与 辅助 设施 ， 
如 无 菌 检查 过 程 中 使 用 的 蠕动 泵 、 真 空 泵 及 连续 环境 监控 设 
备 ， 其 运行 不 得 对 隔离 器 的 内 部 环境 造成 影响 ， 配 套 设 备 上 
的 电机 等 关键 部 件 及 排 气 口 设计 应 置 于 隔离 器 的 外 部 ， 以 防 
运转 时 产生 的 扰动 气流 、 排 出 的 废气 对 隔离 器 的 环境 产生 破 
坏 ， 并 防止 其 内 部 受到 化 学 灭 菌 剂 的 腐蚀 而 产生 安全 隐患 。 

二 、 障 离 器 安装 位 置 的 选择 

无 菌 检查 用 隔离 器 安装 环境 的 洁净 度 要 求 建 议 不 低 于 我 
国 现行 GMP 中 D 级 空气 洁净 度 要 求 ， 安 装 隔离 器 的 房间 应 
限制 无 关 人 员 出 入 。 应 保证 隔离 器 安装 地 点 周转 有 足够 的 空 
间 ， 以 便于 隔离 器 的 移动 、 物 品 的 输送 和 正常 维护 。 
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为 保证 操作 人 员 的 安全 性 与 舒适 性 ， 安 装 隔离 器 的 房间 
内 应 能 控制 温 湿 度 。 对 于 某 些 灭 菌 技术 ， 温 湿度 的 控制 是 至 
关 重 要 的 。 申 离 器 应 避免 安装 在 房间 通风 口 直 吹 的 地 方 ， 否 
则 可 能 导致 隔离 器 舱 体 部 分 区 域 被 冷却 ， 从 而 造成 灭 菌 过 程 
中 灭 菌 气体 在 隔离 器 内 壁 局 部 冷凝 。 当 采用 对 温度 敏感 的 灭 
菌 方法 时 ， 隔 离 器 房间 的 温度 应 当 是 均一 的 。 

三 、 隔 离 系统 验证 

无 菌 检查 用 隔离 系统 的 验证 是 保证 无 菌 检查 所 需 无 菌 环 
境 的 必要 条 件 ， 隔 离 系统 验证 在 完成 安装 验证 后 应 定期 进行 
以 下 验证 。 

1. 操作 验证 

证 明 所 有 报警 功能 均 能 按照 设 定 的 要 求 正常 工作 ; 证 明 
隔离 系统 可 按 设 定 参 数值 运行 。 

2. 隔离 器 完整 性 验证 

隔离 器 在 正常 运行 条 件 下 应 能 保持 良好 的 完整 性 。 通 过 
泄漏 测试 来 验证 设备 完整 性 是 否 达 到 制造 商 的 要 求 。 为 避免 
外 来 污染 ,正常 操作 时 隔离 器 维持 在 正 压 下 ， 压 差 范围 为 
20 一 50Pa。 应 验证 隔离 器 在 动态 条 件 下 维持 正 压 差 的 能 力 。 
同时 ， 隔 离 器 的 高 效 空气 过 滤器 (HEPA) 也 需 定期 进行 完整 
性 检测 。 

3. 灭 菌 验 证 

隔离 器 表面 、 隔 离 器 内 的 设备 及 进入 隔离 器 的 各 种 物料 
都 应 经 过 处 理 以 降低 微生物 负载 。 用 于 隔离 器 、 实 验 物 品 的 
灭 菌 方法 应 能 达到 或 超过 使 生物 指示 剂 下 降 6 个 对 数值 的 效 
果 。 可 使 用 某 种 合适 的 、 高 抗 性 的 生物 指示 剂 来 验证 。 完 全 
灭 菌 法 应 采用 每 单位 10" 孢子 数 的 生物 指示 剂 ， 而 阴性 对 照 
应 该 采用 每 单位 孢子 数 不 少 于 10 孢子 数 的 生物 指示 剂 。 使 
用 合适 数量 的 生物 指示 剂 进行 试验 可 以 从 统计 学 上 证 明 灭 菌 
效果 是 可 以 再 现 以 及 灭 菌 剂 的 分 布 是 否 合适 。 尤 其 要 注意 那 
些 灭 菌 剂 浓 度 较 低 的 地 方 。 隔 离 器 内 物品 和 设备 满载 时 需要 
用 更 多 的 生物 指示 剂 进行 试验 。 灭 菌 程序 的 确定 要 经 过 三 次 
连续 的 验证 且 能 使 生物 指示 剂 下 降 超 过 6 个 对 数值 。 

4. 灭 菌 循环 验证 

运行 一 个 灭 菌 循环 ， 以 确认 灭 菌 循环 各 阶段 实际 运行 值 
与 其 设 定 值 是 否 相 符 。 

5. 隔离 器 内 部 洁净 度 验 证 

隔离 器 内 部 的 洁净 环境 应 进行 验证 ， 其 悬浮 粒子 (静态 
的 ) 和 微生物 应 达到 我 国 现行 GMP 中 A 级 空气 洁净 度 的 
要 求 。 

在 灭 菌 气体 灭 菌 完成 后 ， 通 过 监测 灭 菌 气 体 的 浓度 ， 保 
证 在 无 菌 检测 前 隔离 器 内 的 灭 菌 气体 残留 量 低 于 可 接受 值 。 

6. 仪器 仪表 的 验证 

需 对 隔离 器 配置 的 仪器 仪表 ， 比 如 Ha:O: 传感器 、 温 湿 
度 传感器 、 压 力 传感器 等 进行 定期 校 验 。 

隔离 器 一 般 还 应 进行 日 常 验 证 ， 如 操作 验证 、 隔 离 器 完 
整 性 验证 等 。 

当 隔 离 嚣 出现 运行 异常 、 舱 体 环境 监控 异常 或 变更 运行 
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程序 、 运 行 参 数 、 无 菌 检查 隔离 器 安装 场地 变更 等 应 进行 再 
验证 。 再 验证 应 按照 文件 化 的 程序 及 规定 的 可 接受 标准 实 
施 。 再 验证 的 结果 应 形成 记录 并 保存 。 

四 、 隔 离 器 的 应 用 

1. 包装 完整 性 验证 

隔离 器 常用 的 灭 菌 气体 在 灭 菌 循 环 过 程 中 不 会 穿 透 螺旋 
盖 试 管 、 压 塞 玻璃 频 、 西 林 瓶 、 安 阁 等 密封 完好 的 容器 ， 然 
而 ， 灭 菌 气体 对 某 些 透析 包装 物 会 产生 不 利 影 响 ， 可 能 造成 
对 微生物 生长 的 抑制 。 操 作 人 员 应 通过 验证 试验 来 证 实 暴露 
于 灭 菌 气体 中 的 供 试 品 包 装 容 器 及 无 菌 检查 过 程 中 所 用 的 器 
材 、 稀 释 剂 、 培 养 基 ， 不 会 由 于 灭 菌 气体 的 渗透 而 影响 供 试 
品 中 低 水 平 微生物 污染 的 检 出 。 当 灭 菌 气体 存在 渗 人 产品 容 
器 、 实 验 辅助 材料 、 培 养 基 或 稀释 液 的 法 在 风险 时 ， 操 作 人 
员 可 采取 适当 的 措施 ， 如 选用 能 够 耐 受 灭 菌 剂 渗透 的 包装 材 
料 包 装 或 将 材料 放 人 无 菌 的 密闭 容器 中 ， 以 尽量 减少 灭 菌 剂 
进入 包装 或 向 容器 中 渗透 ， 但 所 采取 的 措施 应 避免 造成 灭 菌 
不 彻底 。 

在 某 种 程度 上 ， 可 通过 降低 灭 菌 齐 浓度 及 缩短 灭 其 周 
期 来 降低 灭 菌 剂 淄 人 包装 和 容器 内 。 

在 进行 无 菌 检验 之 前 ， 通 常 使 用 灭 菌 剂 处 理 产品 包装 表 
面 来 减少 进入 隔离 器 的 物品 表面 微生物 的 负荷 量 ， 在 使 用 杀 
菌 剂 处 理 产品 包装 时 ， 应 证 明 该 过 程 没有 对 存在 于 产品 中 的 
低 水 平 污染 的 微生物 造成 影响 ， 不 会 影响 检验 结果 。 建 议 用 
化 学 和 微生物 挑战 试验 来 检测 包装 物 对 污染 的 抵制 能 力 。 经 
过 隔离 器 全 部 的 灭 菌 过 程 后 ， 需 进行 杀菌 剂 抑制 细 获 和 真菌 
情况 的 验证 [参照 无 菌 检查 法 (通则 1101)]。 

2. 隔离 器 内 部 环境 的 无 菌 维持 

隔离 器 内 部 环境 在 操作 周期 内 的 无 菌 维 持 需 要 经 过 验 
证 。 隔 离 器 内 的 微生物 监控 ， 可 通过 对 灭 菌 后 的 第 一 天 和 无 
菌 保 持 期 的 最 后 一 天 的 采样 ， 并 对 采样 进行 培养 ， 通 过 周期 
性 的 采样 分 析 ， 可 以 实现 隔离 器 内 无 菌 保持 情况 的 验证 。 隔 
离 系 统 出 现 故障 或 者 由 于 偶然 因素 引起 的 微生物 污染 必须 进 
行 检测 。 

隔离 器 内 部 表面 可 采用 平面 接触 矶 、 不 规则 的 表面 可 采 
用 拭 子 把 拭 进 行 微生物 监控 ， 由 于 培养 基 残 留 会 使 隔离 器 产 
生 染 菌 的 风险 ， 因 此， 最 好 在 检验 完成 后 进行 微生物 监测 ， 
如 果 试 验 中 有 培养 基 残 留 ， 应 清理 干净 。 

检验 用 具 和 样品 进入 隔离 器 的 过 程 最 可 能 造成 微生物 的 
污染 ， 所 有 进入 隔离 器 内 部 物品 的 无 菌 验证 是 非常 重要 的 ， 
另外 ,垫圈 应 定期 检查 ， 确 保 其 完整 ， 避 免 微生物 的 进入 。 
手套 和 半身 衣 可 能 是 另 一 个 微生物 污染 源 ， 尤 其 是 用 于 处 理 
无 菌 检验 物品 的 手套 ,应当 特别 关注 ; 选择 手套 时 应 考虑 手 
套 的 穿刺 抗 性 、 耐 磨 性 及 较 好 的 触感 ;试验 用 的 手套 应 保持 
其 完整 性 ， 手 套 上 微小 的 破损 很 难 检查 出 来 ,但 使 用 时 ， 在 
拉 伸 情况 下 ， 即 可 发 现 手套 上 微小 的 破损 ; 用 户 使 用 检测 仪 
对 手套 进行 检测 时 ， 检 测 条 件 要 尽 可 能 与 手套 使 用 时 的 条 件 
一 致 ， 微 生物 检测 可 补充 物理 检测 ， 检 测 时 ， 将 手套 浸 人 
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0.1%% 的 蛋白 肛 水 溶液 中 ， 然 后 采用 薄膜 过 滤 法 过 泪 0.1% 
的 蛋白 肛 水 溶液 ， 取 出 滤 膜 进行 培养 ， 根 据 是 否 生长 微生物 
判定 检测 手套 的 完整 性 ， 本 法 可 以 检测 出 其 他 方法 检测 不 出 
的 泄露 。 

采用 隔离 器 内 部 进行 连续 的 尘埃 粒子 检测 ， 可 快速 检测 
到 过 滤器 的 泄露 ， 也 可 使 用 便携 式 的 尘埃 粒子 检测 器 进行 周 
期 检测 ， 尘 埃 粒 子 检测 取样 不 能 对 隔离 器 内 部 的 无 菌 环境 产 
生 影 响 。 

3. 无 菌 检验 结果 的 解释 

隔离 器 内 部 空间 及 表面 已 经 过 高 水 平 的 灭 菌 工艺 处 理 ， 
操作 人 员 与 无 菌 检查 环境 没有 直接 接触 ， 而 且 系统 的 完整 性 
经 过 验证 ， 因 此 ， 在 功能 运行 正常 的 隔离 器 内 进行 无 菌 检 
测 ， 出 现 假 阳 性 的 概率 很 低 ， 尽 管 如 此 ， 隔 离 器 也 仅 是 个 机 
械 设备 ， 操 作 人 员 仍 需 遵循 无 菌 操作 规范 。 当 出 现 无 菌 检查 
试验 结果 阳性 时 ， 应 按照 无 菌 检查 法 中 结果 判断 的 要 求 进行 
分 析 ， 并 作出 该 试验 结果 是 否 有 效 的 判定 。 

4. 安全 与 培训 

操作 人 员 在 使 用 隔离 系统 进行 无 菌 检查 之 前 ， 应 接受 特 
定 操作 规程 、 日 常 维护 及 安全 等 相关 知识 的 培训 ， 并 经 考核 
合格 后 方 可 上 岗 ， 培 训 内 容 及 培训 考核 成 绩 应 记录 在 每 个 操 
作 人 员 的 个 人 培训 记录 中 。 操 作 人 员 必 须 遵 守 化 学 去 污 试剂 
贮存 及 安全 注意 事项 的 规定 ， 应 在 隔离 系统 安装 地 点 的 显著 
位 置 张贴 化 学 灭 菌 剂 的 材料 安全 数据 表 (MSDS) 。 在 隔离 系 
统 使 用 前 ， 需 要 对 隔离 器 及 相关 设备 安全 性 进行 检查 并 作 好 
使 用 记录 。 
9301 注射剂 安 全 性 检查 法 应 用 指导 原则 

本 指导 原则 为 化 学 药品 及 中 药 注射 剂 临床 使 用 的 安全 性 
和 制剂 质量 可 控 性 而 定 。 

注射 剂 安 全 性 检查 包括 异常 毒性 、 细 菌 内 毒素 (或 热 
原 ) 、 降 压 物质 (包括 组 胺 类 物质 ) 、 过 敏 反应 、 溶 血 与 凝聚 
等 项 。 根 据 处 方 、 工 艺 、 用 法 及 用 量 等 设 定 相应 的 检查 项 目 
并 进行 适用 性 研究 。 其 中 ,细菌 内 毒素 检查 与 热 原 检查 项 目 
间 、 降 压 物 质 检查 与 组 胺 类 物质 检查 项 目 间 ， 可 以 根据 适用 
性 研究 结果 相互 蔡 代 ， 选 择 两 者 之 一 作为 检查 项 目 。 

一 、 注 射 剂 安全 性 检查 项 目的 设 定 

1. 静脉 用 注射 剂 

静脉 用 注射 剂 ， 均 应 设 细菌 内 毒素 (或 热 原 ) 检 查 项 。 其 
中 ， 化 学 药品 注射 剂 一 般 首 选 细菌 内 毒素 检查 项 ;中药 注 身 
剂 一 般 首选 热 原 检查 项 ， 若 该 药 本 身 对 家 免 的 药理 作用 或 毒 
性 反应 影响 热 原 检测 结果 ， 可 选择 细菌 内 毒素 检查 项 。 

所 用 原料 系 动 植物 来 源 或 微生物 发 酵 液 提取 物 ， 组 分 结 
构 不 清晰 或 有 可 能 污染 毒性 杂质 且 又 缺乏 有 效 的 理化 分 析 方 
法 的 静脉 用 注射 剂 ， 应 考虑 设立 异常 毒性 检查 项 。 

所 用 原料 系 动 植物 来 源 或 微生物 发 酵 液 提取 物 时 ， 组 分 
结构 不 清晰 且 有 可 能 污染 异 源 蛋白 或 未 知 过 敏 反 应 物质 的 静 
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脉 用 注射 剂 ， 如 缺乏 相关 的 理化 分 析 方 法 且 临 床 发 现 过 敏 反 
应 ， 应 考虑 设立 过 敏 反应 检查 项 。 

所 用 原料 系 动 植物 来 源 或 微生物 发 酵 液 提取 物 时 ， 组 分 
结构 不 清晰 或 有 可 能 污染 组 胺 、 类 组 胺 样 降 血 压 物 质 的 静脉 
用 注射 剂 ， 特 别 是 中 药 注射 剂 ， 如 缺乏 相关 的 理化 分 析 方法 
且 临 床 发 现 类 过 敏 反 应 ， 应 考虑 设立 降 压 物质 或 组 胺 类 物质 
检查 项 。 检 查 项 目 一 般 首选 降 压 物质 检查 项 ， 但 若 降 血 压 药 
理 作用 与 该 药 具 有 的 功能 主治 有 关 ， 或 对 猫 的 反应 干扰 血压 
检测 ， 可 选择 组 胺 类 物质 检查 项 替代 。 

中 药 注射 剂 应 考虑 设 溶血 与 凝聚 检查 项 。 

2. 肌 内 注射 用 注射 剂 

所 用 原料 系 动 植物 来 源 或 微生物 发 酵 液 提 取 物 时 ， 组 分 
结构 不 清晰 或 有 可 能 污染 毒性 杂质 且 又 缺乏 有 效 的 理化 分 析 
方法 的 肌 内 注射 用 注射 剂 ， 应 考虑 设立 异常 毒性 检查 项 。 

所 用 原料 系 动 植物 来 源 或 微生物 发 醇 液 提取 物 时 ， 组 分 
结构 不 清晰 或 有 可 能 污染 异 源 蛋白 或 未 知 过 敏 反应 物质 的 肌 
内 注射 用 注射 剂 ， 如 缺乏 相关 理化 分 析 方 法 且 临 床 发 现 过 敏 
反应 ， 应 考虑 设立 过 敏 反应 检查 项 。 

临床 用 药剂 量 较 大 ， 生 产 工艺 易 污 染 细菌 内 毒素 的 肌 内 
注射 用 注射 剂 ， 应 考虑 设 细菌 内 毒素 检查 项 。 

3. 特殊 途径 的 注射 剂 

椎 管内 、 上 腹腔、 眼 内 等 特殊 途径 的 注射 剂 ， 其 安全 性 检 
查 项 目 一 般 应 符合 静脉 用 注射 剂 的 要 求 ， 必 要 时 应 增加 其 他 
安全 性 检查 项 目 ， 如 刺激 性 检查 、 细 胞 毒性 检查 。 

4. 注射 剂 用 辅料 

注射 剂 用 辅料 使 用 面 广 ， 用 量 大 ,来源 复杂 ， 与 药品 的 
安全 性 直接 相关 。 在 质量 控制 中 ， 应 根据 辅料 的 来 源 、 性 
质 、 用 途 、 用 法 用 量 ， 配 合理 化 分 析 方 法 ， 设 立 必要 的 安全 
性 检查 项 目 。 

5. 其 他 

原料 和 生产 工艺 特殊 的 注射 剂 必要 时 应 增加 特殊 的 安全 
性 检查 项 目 ， 如 病毒 检查 、 细 胞 毒性 检查 等 。 

二 、 安 全 性 检查 方法 和 检查 限 值 确定 

检查 方法 和 检查 限 值 可 按 以 下 各 项 目 内 容 要 求 进行 研 
究 。 研 究 确 定 限 值 后 ， 至 少 应 进行 3 批 以 上 供 试 品 的 检查 
验证 。 

1. 异常 毒性 检查 

本 法 系 将 一 定量 的 供 试 品 溶液 注 人 小 鼠 体 内 ， 规 定时 间 
内 观察 小 鼠 出 现 的 死亡 情况 ， 以 判定 供 试 品 是 否 符合 规定 。 
供 试 品 的 不 合格 表明 药品 中 混 有 超过 药物 本 身 毒 性 的 毒性 杂 
质 ， 临 床 用 药 将 可 能 增加 急性 不 良 反应 。 

检查 方法 ”参照 异常 毒性 检查 法 (通则 1141) 。 

设 定 限 值 前 研究 参考 文献 数据 并 经 单 次 静脉 注射 给 药 
确定 该 注射 剂 的 急性 毒性 数据 (LDso 或 LD 及 其 可 信和 限 )。 有 
条 件 时 ， 由 多 个 实验 室 或 多 种 来 源 动 物 试验 求 得 LDso 和 
LD; 数 据 。 注 射 速度 0. 1ml/s， 观 察 时 间 为 72 小 时 。 如 使 用 
其 他 动物 、 改 变 给 药 途径 和 次 数 、 或 延长 观察 时 间 和 指标 ， 
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应 进行 相应 动物 、 给 药方 法 、 观 察 指标 、 观 察 时 间 的 急性 毒 
性 试验 。 、 

设 定 限 值 ”异常 毒性 检查 的 限 值 应 低 于 该 注射 剂 本 身 毒 
性 的 最 低 致死 剂量 ， 考 虑 到 实验 室 间 差 异 、 动 物 反 应 差异 和 
制剂 的 差异 ， 建 议 限 值 至 少 应 小 于 LD 可 信 限 下 限 的 1/3 
(建议 采用 1/3 一 1/6) 。 如 难以 计算 得 最 低 致 死 量 ， 可 采用 
小 于 LDso 可 信 限 下 限 的 1/4( 建 议 采 用 1/4 一 1/8)。 如 半数 
致死 量 与 临床 体重 剂量 之 比 小 于 20 可 采用 LDs。 可 信 限 下 限 
的 1/4 或 LD 可 信 限 下 限 的 1/3。 

如 对 动物 、 给 药 途 径 和 给 药 次 数 、 观 察 指标 和 时 间 等 方 
法 和 限 值 有 特殊 要 求 时 应 在 品种 项 下 另 作 规 定 。 

2. 细菌 内 毒素 或 热 原 检查 

本 法 系 利用 给 试 剂 ( 或 家 免 ) 测 定 供 试 品 所 含 的 细 蓝 内 毒 
素 ( 或 热 原 ) 的 限量 是 否 符合 规定 。 不 合格 供 试 品 在 临床 应 用 
时 可 能 产生 热 原 反应 而 造成 严重 的 不 良 后 果 。 

检查 方法 ”参照 细菌 内 毒素 检查 法 (通则 1143) 或 热 原 
检查 法 (通则 1142) 。 

设 定 限 值 前 研究 ”细菌 内 毒素 检查 应 进行 干扰 试验 ， 求 
得 最 大 无 干扰 浓度 ; 热 原 检查 应 做 适用 性 研究 ， 求 得 对 家 免 
无 毒性 反应 、 不 影响 正常 体温 和 无 解 热 作用 剂量 。 

设 定 限 值 ”细菌 内 毒素 和 热 原 检 查 的 限 值 根据 临床 1 小 
时 内 最 大 用 药剂 量 计算 ,细菌 内 毒素 检查 限 值 按 规定 要 求 计 
算 ， 由 于 药物 和 适应 症 ( 如 抗 感 染 、 抗 肿瘤 、 心 血管 药 等 急 
重病 症 用 药 、 儿 童 老人 用 药 、 复 合用 药 、 大 输液 等 ) 的 不 同 ， 
限 值 可 适当 严格 ， 至 计算 值 的 1/3~1/2， 以 保证 安全 用 药 。 
热 原 检查 限 值 可 参照 临床 剂量 计算 ， 一般 为 人 用 每 千克 体重 
每 小 时 最 大 供 试 品 剂量 的 2 一 5 倍 ( 中 药 为 3 一 5 倍 ) ， 供 试 品 
注射 体积 每 千克 体重 一 般 不 少 于 0. 5ml， 不 超过 10ml。 

细菌 内 毒素 测定 浓度 应 无 干扰 反应 ， 热 原 限 值 剂量 应 不 
影响 正常 体温 。 如 有 干扰 或 影响 ， 可 在 品种 项 下 增加 稀释 浓 
度 、 调 节 pH 值 和 渗透 压 或 缓慢 注射 等 排除 干扰 或 影响 的 特 
殊 规 定 。 

3. 降 压 物质 检查 

本 法 系 通过 静脉 注射 限 值 剂量 供 试 品 ， 观 察 对 麻醉 猫 的 
血压 反应 ， 以 判定 供 试 品 中 所 含 降 压 物质 的 限 值 是 否 符合 规 
定 。 供 试 品 的 不 合格 表明 药品 中 含有 限 值 以 上 的 影响 血压 反 
应 的 物质 ， 临 床 用 药 时 可 能 引起 急性 降 压 不 良 反 应 。 

检查 方法 参照 降 压 物质 检查 法 (通则 1145) 。 

设 定 限 值 前 研究 ” 供 试 品 按 一 定 注射 速度 静脉 注射 不 同 
剂量 后 ( 供 试 品 溶液 与 组 胺 对 照 品 溶液 的 注射 体积 一 般 应 相 
同 ， 通 常 为 0.2 一 1ml/kg)， 观 察 供 试 品 对 猫 血 压 反 应 的 剂 
量 反应 关系 ， 求 得 供 试 品 降 压 物质 检查 符合 规定 的 最 大 剂量 
(最 大 无 降 压 反应 剂量 )。 

设 定 限 值 ”一 般 以 临床 单 次 用 药剂 量 的 1/5 一 5 倍 作为 降 
压 反 应 物质 检查 剂量 限 值 ， 急 重病 症 用 药 尽 可 能 采用 高 限 。 

特殊 情况 下 ， 如 供 试 品 的 药 效 试验 有 一 定 降 血压 作用 ， 
则 可 按 猫 最 大 无 降 压 反应 剂量 的 1/2 一 LV/4 作为 限 值 剂 量 ; 
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供 试 品 原液 静脉 注射 1ml/kg 剂量 未 见 降 压 反应 ， 该 剂量 可 
作为 给 药 限 值 。 

4. 组 胺 类 物质 检查 

本 法 系 将 一 定 浓度 的 供 试 品 和 组 胺 对 照 品 依次 注入 离 体 
豚鼠 回肠 浴 权 内 ,分别 观察 出 现 的 收缩 反应 幅度 并 加 以 比 
较 ， 以 判定 供 试 品 是 否 符合 规定 的 一 种 方法 。 不 合格 供 试 品 
表明 含有 组 胺 和 类 组 胺 物质 ， 在 临床 上 可 能 引起 血压 下 降 和 
类 过 敏 反 应 等 严重 的 不 良 反 应 。 

检查 方法 ”参照 组 胺 类 物质 检查 法 (通则 1146) 。 

设 定 限 值 前 研究 ”在 确定 限 值 前 ， 应 考察 供 试 品 对 组 胺 对 
照 品 引起 的 离 体 豚鼠 回肠 收缩 反应 的 干扰 (抑制 或 增强 )， 求 得 
最 大 无 收缩 干扰 浓度 。 若 供 试 品 的 处 方 、 生 产 工 艺 等 任何 有 可 
能 影响 试验 结果 的 条 件 发 生 改 变 时 ， 需 重新 进行 干扰 试验 。 

干扰 试验 按 组 胺 类 物质 检查 法 ， 依 下 列 顺序 准确 注 人 供 
试 品 稀释 液 加 对 照 品 稀释 液 低 剂量 、 对 照 品 稀释 液 低 剂量 、 
供 试 品 稀释 液 加 对 照 品 稀释 液 高 剂量 、 对 照 品 稀释 液 高 剂量 
(ds +r、ds,、ds,+1r、ds, )， 重 复 一 次 ， 如 ds +t 及 ds ir 所 
致 的 反应 值 与 ds 及 ds, 所 致 的 反应 值 基本 一 致 ， 可 认为 供 
试 品 不 干扰 组 胺 物质 检查 ;否则 该 品种 不 适合 设立 组 胺 物质 
检查 项 ， 建 议 设 立 降 压 物质 检查 项 。 同 时 应 进行 本 法 与 降 压 
物质 检查 法 符合 性 的 研究 。 

设 定 限 值 ” 除 特殊 要 求 外 ， 原 则 上 与 降 压 物 质 检查 限 值 
一 致 ， 以 临床 单 次 用 药剂 量 的 /5 一 5 倍 量 和 每 千克 体重 
0. 1pg 组 胺 剂量 计算 注射 剂 含 组 胺 类 物质 检查 限 值 ， 其 计算 
公式 为 ， 限 值 L=K/M， 其 中 K 值 为 人 每 千克 体重 接受 的 组 
胺 量 (0. 1pg/kg)，M 为 降 压 物质 检查 限 值 (mg/kg、ml/kg、 
IU/kg) 。 供 试 品 剂量 应 低 于 最 大 无 收缩 干扰 剂量 。 抗 肿瘤 
药 、 心 血管 病 药 等 急 重病 证 用 药 应 采用 高 限 。 

5. 过 敏 反 应 检查 

本 法 系 将 一 定量 的 供 试 品 皮 下 或 腹腔 注射 人 豚鼠 体内 致 
敏 ， 间 隔 一 定时 间 后 静脉 注射 供 试 品 进行 激发 ， 观 察 豚鼠 出 
现 过 敏 反 应 的 情况 ， 以 此 判定 供 试 品 是 否 符合 规定 。 供 试 品 
不 合格 表明 注射 剂 含 有 过 敏 反 应 物质 ， 临 床 用 药 时 可 能 使 患 
者 致 敏 或 产生 过 敏 反 应 ， 引 起 严重 不 良 反应 。 

检查 方法 ”参照 过 敏 反 应 检查 法 (通则 1147)。 

设 定 限 值 前 研究 ”测定 供 试 品 对 豚鼠 腹腔 (或 皮下 ) 和 静 
脉 给 药 的 无 毒性 反应 剂量 。 必 要 时 ， 可 采用 注射 剂 的 半成品 
原 辅料 进行 致 敏和 激发 研究 ， 确 定 致 敏 方式 和 次 数 ， 在 首次 
给 药 后 14、21、28 天 中 选择 最 佳 激发 时 间 。 

设 定 限 值 ” 致 敏和 激发 剂量 应 小 于 该 途径 的 急性 毒性 反 
应 剂量 ,适当 参 考 临 床 剂量 。 一 般 激发 剂量 大 于 致 敏 剂量 。 
常用 腹腔 或 鼠 衣 部 皮下 注射 途径 致 敏 ， 每 次 每 只 0. 5ml， 静 
脉 注射 1ml 激发 。 如 致 敏 剂量 较 小 ， 可 适当 增加 致 敏 次 数 ， 
方法 和 限 值 的 特殊 要 求 应 在 品种 项 下 规定 。 

6. 溶血 与 凝聚 检查 

本 法 系 将 一 定量 供 试 品 与 2% 免 红细胞 混 悬 液 混合 ， 温 
育 一 定时 间 后 ， 观 察 其 对 红细胞 的 溶血 与 凝聚 反应 以 判定 供 
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试 品 是 否 符合 规定 。 

检查 方法 ”参照 溶血 与 凝聚 检查 法 (通则 1148) 。 

设 定 限 值 前 研究 ”对 注射 剂 原液 和 稀释 液 进 行 溶血 与 凝 
聚 实 验 研 究 ， 指 标 除 目 测 外 可 增加 比 色 法 和 显微镜 下 观察 的 
方法 ， 同 时 观察 溶血 和 凝聚 ， 确 定 无 溶血 和 凝聚 的 最 大 
浓度 。 

设 定 限 值 ”以 无 溶血 和 凝聚 的 最 大 浓度 的 1/2 作为 限 值 
浓度 ， 一 般 应 不 低 于 临床 最 大 使 用 浓度 ， 如 注射 剂 原液 无 溶 
血 和 凝聚 反应 则 以 原液 浓度 为 限 值 。 
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本 指导 原则 提供 了 中 药 中 有 害 残 留 物 最 大 限量 制定 的 有 
关 理 论 依据 ， 最 大 限量 理论 值 计算 方法 和 有 关 影 响 限量 制定 
的 因素 。 主 要 适用 于 中 药材 及 其 饮片 中 有 害 残留 物 限量 的 制 
定 ， 其 他 药品 中 有 害 残留 物 最 大 限量 的 制定 可 参考 本 指导 
原则 。 

本 指导 原则 中 的 有 害 残留 物 系 指 :残留 农药 、 重 金属 及 
有 害 元 素 、 生 物 毒 素 等 。 

一 、 概 述 

中 药品 种 的 原材料 大 多 源 于 自然 环境 下 生长 的 植物 、 动 
物 或 矿物 ， 其 存在 有 害 残留 物质 或 污染 物质 的 概率 较 高 。 中 
药 中 有 害 残留 物 或 污染 物 的 种 类 主要 是 残留 农药 、 重 金属 和 
生物 毒素 等 。 重 金属 及 有 害 元 素 主要 是 指 铅 (Pb) 、 冬 (Hg)、 
锅 (Cd) 、 铜 (Cu) 、 银 (Ag)、 钒 (Bi)、 饥 (Ti 、 锡 (Sn) 、 砷 
(As) 等 。 生 物 毒素 主要 指 黄 曲霉 毒 素 (aflatoxin，AF) 等 ， 
黄 曲 埋 毒 素 是 由 真菌 黄 曲霉 (4Aspergilius Fiavus) 和 寄生 曲 
震 ( Aspergilius parasiticus) 产 生 的 一 类 代谢 产物 ， 广泛 存 
在 于 自然 界 中 。 

有 害 残 留 物 限 量 制定 主要 依赖 于 风险 评估 结果 。 风 险 评 
估 是 在 有 害 残 留 物 的 毒 理学 、 流 行 病 学 和 其 他 相关 数据 的 基 
础 上 ， 通 过 对 污染 物 暴露 情况 和 可 能 的 膳食 摄 和 人 量 等 信息 进 
行 综合 分 析 评价 ， 针 对 风险 性 质 确 定 有 害 残留 物 人 体 暴 露 危 
害 的 一 种 方法 。 风 险 评估 结果 是 有 害 残留 物 限量 制定 的 重要 
依据 。 

每 日 允许 援 人 量 (acceptable daily intake，ADI) 是 国际 
上 通用 的 术语 ， 已 被 很 多 国家 和 国际 组 织 所 使 用 。 世 界 卫 生 
组 织 / 世 界 粮 食 及 农业 组 织 (World Health Organization/ 
Food and Agriculture Organization of the United Nations, 
WHO/FAO) 和 (或 ) 其 他 国家 或 组 织 公布 了 绝 大 部 分 有 关 农 
药 和 重金 属 的 ADI 值 ， 可 供 参 考 。ADI 一 般 来 源 于 敏感 动 
物 长 期 毒性 实验 中 获得 的 无 明显 毒性 作用 剂量 (no observed 
adverse effect level，NOAEL)，NOAEL 除 以 适宜 的 安全 因 
子 即 为 ADI， 通 常 将 安全 因子 设 定 为 10X 10， 即 人 和 动物 
的 种 间 差 异 为 10 倍 ， 不 同人 体 间 的 个 体 差 异 为 10 倍 。 选 择 
安全 因子 时 ， 除 考虑 种 间 差 异 和 种 内 差异 外 ， 还 要 考虑 有 害 
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残留 物 的 毒性 程度 、 暴 露 方式 等 因素 ， 对 安全 因子 进行 适当 
的 放大 或 缩小 。 相 对 于 一 般 毒性 污染 物 ， 具 有 遗传 毒性 、 致 
痛 性 的 有 害 残留 物 ， 安 全 因子 也 更 大 ， 可 增加 至 1000 一 
10 000， 限 值 的 制定 更 为 严格 。 

参考 剂量 (reference dose，RfID) 也 是 风险 评估 中 的 常用 
术语 ， 是 对 人 类 暴露 风险 评价 的 一 个 估计 值 。 意 义 基 本 等 同 
于 ADI。 

NOAEL 是 在 规定 的 试验 条 件 下 ， 用 现 有 的 技术 手段 或 
检测 指标 未 观察 到 任何 与 受 试 样品 有 关 的 毒性 作用 的 最 大 剂 
量 。NOAEL 是 通过 动物 毒 理学 试验 能 够 确定 的 一 个 重要 参 
数 ， 在 制定 化 学 物质 的 安全 限量 时 起 着 重要 作用 。 对 于 同一 
化 学 物质 ， 在 使 用 不 同 种 属 动物 、 暴 露 方法 、 接 触 时 间 和 观 
察 指标 时 ， 会 得 到 不 同 的 NOAEL。 因 此 ， 在 表示 这 个 毒性 
参数 时 应 注 明 具体 试验 条 件 。 随 着 检测 手段 的 进步 和 更 为 敏 
感 的 观察 指标 的 发 现 ，NOAEL 也 会 不 斯 更 新 。 

二 、 最 大 限量 理论 值 计算 公式 

有 害 残 留 物 限量 制定 是 以 毒 理 学 数据 为 基础 ， 结 合 残 留 
物 的 暴露 情况 和 人 类 日 常 膳食 摄 人 情况 ， 进 行 分 析 评 估 的 结 
果 。 有 害 残 留 物 的 毒性 程度 是 限量 控制 考虑 的 首要 因素 。 残 
留 物 的 动物 毒 理 学 实验 数据 ， 中 药品 种 的 药物 剂量 和 人 类 经 
膳食 日 常 摄 人 量 是 推导 有 害 残留 物 最 大 限量 理论 值 计算 公式 
的 主要 依据 。 通 过 以 下 公式 计算 得 到 的 结果 是 有 害 残 留 物 最 
大 限量 的 理论 计算 值 ， 在 有 害 残 留 物 最 大 限量 制定 过 程 中 ， 
还 应 结合 其 他 影响 因素 进行 综合 评价 后 ， 确 定 最 终 限 量 标准 。 

1. 农药 残留 量 

建立 农药 残留 量 限 值 标准 时 ， 可 按照 下 列 公 式 计算 其 最 
大 限量 理论 值 : 

L=AW/100M 
式 中 工 为 最 大 限量 理论 值 (mg/kg); 
A 为 每 日 允许 摄 人 量 (mg/kg); 
W 为 人 体 平 均 体重 (kg)， 一 般 按 60kg 计 ; 
M 为 中 药材 (饮片 ) 每 日 人 均 可 服用 的 最 大 剂量 (kg); 
100 为 安全 因子 ， 表 示 每 日 由 中 药材 及 其 制品 中 摄取 
的 农药 残留 量 不 大 于 日 总 暴露 量 ( 包 括 食 物 和 饮 
用 水 ) 的 1%。 

2. 重金 属 及 有 害 元 素 

建立 重金 属 及 有 害 元 素 限 值 标准 时 ， 可 按照 下 列 公式 计 
算 其 最 大 限量 理论 值 : 

L=AW/10M 
式 中 工 为 最 大 限量 理论 值 (mg/kg); 
A 为 每 日 允许 摄 人 量 (mg/kg); 
W 为 人 体 平均 体重 (kg)， 一 般 按 60kg 计 ，; 
M 为 中 药材 (饮片 ) 每 日 人 均 可 服用 的 最 大 剂量 (kg); 
10 为 安全 因子 ， 表 示 每 日 由 中 药材 及 其 制品 中 摄取 
的 重金 属 量 不 大 于 日 总 暴露 量 (包括 食物 和 饮用 
水 ) 的 10% 。 
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由 于 重金 属 在 人 体 的 半衰期 较 长 ， 并 且 在 长 期 的 暴露 过 
程 中 ,每 日 摄 人 量 或 每 周 摄 人 量 微小 。 因 此 ,， WHQ 和 FAO 
有 时 不 设立 ADI， 而 以 每 周 耐 受 摄 人 量 (provisional tolerable 
weekly intake，PTWID (单位 : pg/kg b. w. ) 或 每 月 耐 受 摄 
人 量 (provisional tolerable monthly intake，PTMI) (单位 ; 
ug/kg b. w. ) 代 替 。 此 时 ，ADI 可 以 通过 PTWI 或 PTMI 换 
算得 到 。ADI= PTWI/7/1000 或 ADI=PTMI/30/1000。 

3. 黄 曲 器 毒素 

由 于 黄 曲 霉 毒 素 毒 性 强 ， 目 前 国际 上 不 建议 设 定 黄 曲 每 
毒素 的 安全 耐 受 量 和 无 毒 作 用 剂量 ， 也 无 最 大 限量 理论 值 计 
算 公 式 ， 限 量 越 低 越 好 。 黄 曲霉 毒素 限量 标准 的 制定 ， 应 根 
据 具体 品种 和 具体 污染 状况 ， 参 考 相关 品 种 国外 药典 和 各 
国 、 各 国际 组 织 相 关 限 量 标准 等 规定 ， 尽 可 能 的 将 其 限量 控 
制 在 最 低 范 围 内 ， 以 降低 安全 风险 。 通 常 要 求 规定 黄 曲 霉 毒 
素 B, 和 黄 曲 霉 毒素 B, 、 黄 曲霉 毒素 BR 、 黄 曲霉 毒素 Gi、 
黄 曲 霉 毒素 G: 总 和 的 限量 标准 。 

三 、 限 量 制 定 的 影响 因素 

有 害 残留 物 的 限量 制定 ， 除 了 应 用 上 述 计算 公式 得 到 最 
大 限量 理论 值 外 ， 还 应 考虑 其 他 影响 因素 ， 进 行 综合 评价 
后 ， 确 定 其 标准 限 值 。 各 国家 和 国际 组 织 对 于 已 经 规定 的 农 
药 、 重 金属 等 最 大 残留 限量 ， 也 会 定期 根据 影响 因素 进行 调 
整 。 影 响 因素 包括 但 不 限于 以 下 几 方 面 。 

毒性 程度 的 影响 残留 物 的 毒性 越 大 ， 其 对 人 类 的 风险 
越 高 。 因 此 ， 在 最 大 限量 理论 值 的 计算 中 ， 毒 性 越 大 ， 设 定 
的 安全 因子 就 会 越 大 ， 限 量 的 控制 也 更 为 严格 。 相 对 于 一 般 
毒性 污染 物 ， 具 有 遗传 毒性 、 致 癌 性 的 有 害 残 留 物 ， 危害 更 
大 。 对 于 具有 遗传 毒性 或 致癌 性 的 物质 ， 在 理论 上 已 逐渐 趋 
向 于 不 建议 制定 ADI。 即 无 论 援 人 量 多 少 ， 都 具有 风险 。 但 
在 实践 中 ， 很 多 情况 下 ， 又 不 可 能 实现 这 些 毒 性 物质 的 零 残 
留 。 因 此 ， 其 限量 值 建议 越 小 越 好 ， 限 量 值 体现 的 是 为 保障 
作物 作为 生产 供应 而 应 达到 的 最 小 残留 量 ， 而 不 是 安全 
剂量 。 

暴露 水 平 的 影响 ”从 毒 理 学 角度 考虑 ， 暴 露 量 越 大 ， 暴 
露 时 间 越 长 、 频 次 越 高 的 有 害 残 留 物 ， 带 来 的 风险 就 越 大 ， 
其 最 大 残留 量 控制 应 越 严格 。 中 药材 、 饮 片 及 制剂 的 服用 量 
和 日 暴露 量 均 存 在 差异 ， 所 以 ， 其 最 大 残留 限量 控制 会 不 相 
同 。 此 外 ， 用 药 途 径 和 适应 证 人 群 不 同 ， 也 会 影响 限量 的 制 
定 。 直 接 进入 体循环 的 药物 ， 重 症 疾病 或 长 期 服用 的 药物 ， 
儿童 、 孕 妇 、 老 人 使 用 的 药物 等 ， 应 严格 控制 残留 物 标准 
限 值 。 

残留 水 平 的 影响 ”有害 残留 物 限 值 的 规定 应 根据 残留 的 
具体 情况 ， 在 保障 安全 的 前 提 下 ， 科 学 地 制定 有 害 残留 物 限 
量 标准 。 

生产 方式 的 影响 中药 的 质量 受 农业 生产 、 中 药材 的 炮 
制 方 法 、 制 备 工艺 、 储 存 等 因素 影响 。 可 能 会 引信 或 消除 一 
些 有 害 残 留 物 。 
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四 、 最 大 限量 制定 的 一 般 步 又 

1. 确定 每 日 允许 摄 入 量 

对 于 一 个 具体 的 有 害 残留 物 限 量 的 确定 ， 首 先 要 获得 有 
害 残 留 物 的 动物 长 期 毒性 评价 信息 或 人 体 流 行 病 学 信息 ， 从 
动物 长 期 毒性 试验 的 数据 中 确立 有 害 残留 物 的 NOAEL， 然 
后 ， 通 过 NOAEL 推算 ADI。 若 该 残留 物 的 ADI 值 已 经 被 
有 关 国 际 组 织 或 其 他 国家 公布 ， 则 可 直接 参考 其 数值 。 

2. 计算 最 大 限量 的 理论 值 

在 确定 的 ADI 值 基础 上 ， 通 过 上 述 推荐 的 有 关 农 药 残 
留 或 重金 属 及 有 害 元 素 最 大 限量 理论 值 计 算 公 式 ， 计 算出 其 
最 大 限量 理论 值 。 

3. 最 大 限量 的 理论 值 的 修订 

在 拟定 一 个 有 害 残 留 物 的 限量 标准 时 ， 除 参考 理论 值 
外 ， 还 应 充分 考虑 残留 物 的 毒性 性 质 和 毒性 程度 ; 中 药 制品 
的 人 体 用 药方 式 、 用 药剂 量 和 疗程 长 短 ; 残留 物 可 能 与 中 药 
材 接触 的 方式 ， 中 药材 污染 水 平 ， 中 药材 后 续 加 工 方式 ; 以 
及 当前 的 检测 技术 水 平等 各 方面 的 影响 。 综 合 分 析 并 在 风险 
评估 的 基础 上 修订 理论 值 。 
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色素 一 般 分 为 天 然 色 素 和 人 工 合成 色素 。 药 品 生产 中 色 
素 的 使 用 应 符合 国家 药品 管理 部 门 的 有 关 规 定 。 中 药 ( 中 药 
材 和 中 药 饮片 ， 下 同 ) 不 应 使 用 色素 。 本 指导 原则 为 药品 (中 
药 、 化 药 、 辅 料 ) 中 色素 的 检测 提供 指导 。 


基本 原则 


辅料 、 化 药 、 中 药 等 基质 情况 各 不 相同 ， 如 和 需 检测 色素 
时 应 注意 基质 的 影响 ， 对 不 同 基质 应 分 别 采用 针对 性 的 前 处 
理 方法 。 对 于 中 药 应 对 与 其 性 状 颜色 相近 的 色素 进行 得 选 ， 
并 准确 地 定性 、 定 量 。 


基本 内 容 


一 、 定 性 测定 方法 

常用 的 定性 测定 方法 包括 薄 层 色谱 法 、 高 效 液 相 色谱 
法 、 高 效 液 相 色 谱 - 质 谱 联 用 法 等 。 

1. 薄 层 色谱 法 

(1) 对 照 品 溶液 的 制备 

应 根据 色素 的 理化 性 质 ， 保 持 色素 良好 的 溶解 性 和 稳定 
性 为 原则 ， 选 择 合适 的 溶剂 并 配制 成 合适 的 浓度 。 多 种 色素 
配制 混合 对 照 品 溶液 时 ， 应 注意 合理 分 组 ， 避 免 色素 分 解 或 
相互 发 生 反应 。 

如 苏丹 红 工 、 苏 丹 红 开 、 苏 丹 红 焉 、 苏 丹 红 了 、 苏 丹 红 
G、 分 散 红 9、808 猩 红 等 脂 溶 性 色素 ， 可 选用 乙 膊 等 作为 
溶剂 。 孔 八 石 绿 、 新 品 红 、 金 胺 O、 罗 丹 明 B、 金 橙 了 、 酸 
性 黑 I 、 亮 蓝 G、 亮 蓝 、 羊 毛 绿 、 柠 檬 黄 、 日 落 黄 、 亮 黄 、 
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金 橙 卫 、 酸 性 橙 10、 赤 茵 红 、 酸 性 红 73、 苋 菜 红 、 酸 性 红 
18、 诱 惑 红 、 曙 红 等 水 溶性 色素 ， 可 选用 水 作为 溶剂 。 

(2) 供 试 品 溶液 的 制备 

应 考虑 测定 对 象 的 基质 情况 和 测定 色素 的 理化 特点 ， 参 
考 对 照 品 溶液 配制 溶剂 选用 合适 的 溶剂 ， 采 用 快速 、 简 单 、 
高 效 的 前 处 理 技 术 进 行 提取 ， 必 要 时 可 进行 净化 处 理 ， 避 免 
基质 干扰 。 

如 测定 孔 省 石 绿 、 新 品 红 、 金 腕 O、 罗 丹 明 B 等 偏 碱 性 
水 溶性 色素 ， 可 采用 0.1% 甲酸 甲醇 溶液 提取 ;测定 金 
橙 卫 、 赤 药 红 、 酸 性 红 73、 苋 菜 红 等 偏 酸性 水 溶性 色素 ， 
可 采用 0.1% 甲 酸 甲醇 溶液 提取 。 通 过 超声 处 理 30 分 钟 ， 
离心 后 的 上 清 液 作 为 供 试 品 溶液 。 

(3) 薄 层 板 和 展开 剂 

可 根据 测定 色素 的 数量 和 展开 后 的 色谱 效果 ， 选 择 合适 
的 普通 或 高 效 薄 层 板 。 应 根据 色素 展开 后 ， 合 理 的 Ri 值 和 
与 相 邻 斑点 的 分 离 度 ， 选 择 合适 的 展开 剂 。 

如 苏丹 红 工 等 脂 溶 性 色素 ， 采 用 环 已 烷 -乙酸 乙 酯 -氨水 
(80 : 20 : 1) 的 上 层 溶液 为 展开 剂 ， 孔 省 石 绿 、 金 橙 工 等 水 
溶性 色素 ,采用 以 乙酸 乙 醋 -乙醇 -水 -氨水 (6 : 4 : 2 : 0. 5) 的 
上 层 溶液 为 展开 剂 。 

(4) 检 视 方 法 

大 多 数 色素 可 在 日 光 下 检视 ， 必 要 时 可 在 紫外 光 下 进行 
检视 。 

(5) 注 意 事项 

在 色素 量 较 低 或 基质 较为 复杂 的 情况 下 ， 对 薄 层 色谱 法 
的 定性 ， 检 测 结果 应 注意 排除 假 阴 性 或 假 阳性 。 

2. 高 效 液 相 色谱 法 

(1) 色 谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 

应 根据 色素 的 理化 性 质 选择 适宜 的 固定 相 和 流动 相 ， 多 
种 色素 测定 时 可 适当 采用 流动 相 梯 度 洗 脱 ， 达 到 良好 分 离 效 
果 。 固 定 相 常用 十 八 烷 基 寿 烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ， 可 根据 情 
况 选 择 小 粒 径 或 柱 长 较 长 的 色谱 柱 以 提高 分 离 度 。 

如 测定 苏丹 红 了 等 脂 溶性 色素 时 ， 以 甲醇 为 流动 相 A， 
0.1%% 甲 酸 溶液 为 流动 相 也 ， 以 下 列 梯度 洗 脱 ，0 一 12 分 钟 ， 
A: 80% 一 100%; 12 一 20 分 钟 ，A: 100%。 测 定 孔 党 石 绿 
等 偏 碱 性 水 溶性 色素 时 ， 以 下 列 梯度 洗 脱 : 0 一 27 分 钟 ，A: 
40% 一 72%; 27 一 27. 1 分 钟 ，A: 72% 一 95%; 27.1 一 32 分 
钟 ，A: 95%。 测 定金 杠 等 偏 酸性 水 溶性 色素 时 ， 以 甲醇 
为 流动 相 A，20mmol/L 醋酸 铵 为 流动 相 B， 以 下 列 梯度 洗 
脱 : 0~ 7 分钟，A: 5% 一 45%; 7~~17 分 钟 ，A: 45% 一 
50%; 17 一 20 分 钟 ，A: 50% 一 65%; 20 一 30 分 钟 ，A， 
65%% 一 95%; 30 一 32 分 钟 ，A: 95%。 

应 根据 各 色素 在 紫外 -可 见 光 区 的 最 大 吸收 波长 选择 适 
合 的 检测 波长 。 如 黄 、 橙 、 红 、 蓝 绿色 素 系列 建议 分 别 选 在 
400nm、440nm、520nm、610nm 波长 附近 作为 检测 波长 。 

为 增加 定性 结果 的 可 靠 性 ， 应 根据 色素 具体 情况 同时 采 
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集 对 照 品 与 供 试 品 不 同 波段 的 紫外 -可 见 吸 收 光谱 比较 其 是 
否 一 致 。 

(2) 对 照 品 溶液 的 制备 

应 采用 适宜 的 溶剂 配制 合适 的 浓度 ， 注 意 色素 的 溶解 性 
和 稳定 性 。 可 参照 本 指导 原则 1. 薄 层 色谱 法 项 下 。 

(3) 供 试 品 溶液 的 制备 

应 采用 适宜 的 溶剂 ， 采 用 快速 、 简 单 、 高 效 的 前 处 理 技 
术 进 行 提取 ; 需 尽 量 减少 对 色谱 柱 污染 和 复杂 基质 的 影响 ， 
一 般 情况 下 需 进一步 净化 ， 净 化 时 应 考虑 合适 的 净化 填料 和 
洗 脱 流程 ， 注 意 避 免 待 测 色素 的 损失 。 

如 测定 孔 省 石 绿 等 偏 碱 性 水 溶性 色素 ， 可 对 0.1% 甲 酸 
甲醇 溶液 的 供 试 品 提 取 溶 液 ， 采 用 聚 酰胺 填料 净化 ， 收 集 甲 
醇 -0. 1% 甲 酸 溶液 (3 : 2) 混 合 溶液 的 洗 脱 液 作 为 供 试 品 溶液 。 
测定 金 检 I[、 赤 萝 红 、 酸 性 红 73、 苋 菜 红 等 偏 酸性 水 溶性 色 
素 ， 可 对 供 试 品 的 甲醇 -0.1% 甲 酸 溶液 (3 : 2) 混 合 溶 液 提取 
液 ， 采 用 聚 酰胺 填料 净化 ， 收 集 甲 醇 - 氮 水 -水 (7 : 2 : 1) 洗 脱 
液 ， 调 节 pH 值 至 弱酸 性 作为 供 试 品 溶液 。 

(4) 结 果 判 断 

供 试 品 色 谱 中 ， 出 现 与 相应 对 照 品 保留 时 间 相 同 的 色谱 
峰 ， 并 且 其 紫外 -可 见 吸收 光谱 与 对 照 品 光谱 相同 时 ， 可 基 
本 判断 检 出 相应 的 色素 。 

(5) 注 意 事项 

对 于 复杂 基质 ， 应 尽量 在 每 针 进 样 后 以 高 比例 有 机 相 冲 
洗 色谱 柱 ， 在 色谱 柱 前 加 预 柱 或 保护 柱 ， 以 延长 色谱 柱 寿命 。 

应 注意 本 法 测定 时 出 现 的 假 阳 性 情况 或 色谱 图 有 干扰 
时 ， 可 通过 其 他 适宜 的 方法 予以 确认 。 

在 本 方法 未 检 出 的 情况 下 ， 也 应 注意 假 阴 性 情况 ， 结 合 
方法 检测 限 ， 综 合 判断 ， 必 要 情况 下 应 采用 更 为 灵敏 的 方法 
进行 检测 。 

3. 离 效 液 相 色谱 -质谱 联 用 法 

(1) 色 谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 

应 根据 色素 的 理化 性 质 选择 适宜 的 固定 相 和 流动 相 ， 多 
种 色素 测定 时 可 适当 采用 流动 相 梯 度 洗 脱 ， 特 别 应 注意 同 分 
蜡 构 体 的 色素 应 达到 良好 分 离 效果 。 固 定 相 常 采用 十 八 烷 基 
硅烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 。 

流动 相 组 成 的 选择 应 注意 色素 在 质谱 中 的 采集 模式 ， 以 
提高 离子 化 效率 。 如 正 离子 模式 下 ， 可 以 乙 且 -0.1% 甲 酸 溶 
液 ( 含 20mmol/L 醋酸 铵 ) 系 统 作为 流动 相 ， 负 离子 模式 下 ， 
可 以 乙 哺 -2mmolL 醋酸 狠 溶 液 系 统 作为 流动 相 。 

应 根据 仪器 的 具体 情况 ， 选 择 各 色素 最 佳 的 离子 采集 模 
式 ， 并 对 色素 的 质谱 检测 参数 进行 优化 达到 最 佳 。 采 用 三 重 
串联 四 极 杆 质谱 作为 检测 器 时 ， 应 分 别 对 每 种 色素 选择 多 对 
特征 性 的 离子 对 通道 ， 并 针对 性 优化 设 定 最 佳 碰撞 电压 
(CE) 等 。 见 表 1， 表 2。 


表 1 


编号 


9303 


色素 测定 法 指导 原则 


部 分 色素 对 照 品 的 监测 离子 对 、 碰 撞 电 压 (CE) 


参考 值 ( 正 离子 采集 模式 ) 
中 文 名 英文 名 母 离 子 
249.1 

苏丹 红 Sud 

苏丹 红 I Hoan 249. 1 
苏丹 红 工 Sudan [I Sh 
"a 277.1 
苏丹 红 亚 Sudan 正 Se 
办 、 udan 353, 1 
苏丹 红 区 SudanN I 
eo 381.1 
苏丹 红 G Sudan Red G 2791 
办 udan © 279. 1 
分 散 红 9 Di Red9 238°2 
1ISPerSe © 238. 2 
368.2 

808 猩 红 808 Scarlet 2 
368. 2 
二 a 329.3 

t n 
alacnite Tee 329. 3 
_ 330.0 
新 品 红 New Fuchsin add 
金 胺 0 Braiinet ey 
uramine 267. 9 
宣 壮 请 沁 iin 443.2 
i! 

odamine 443. 2 


下 


子 离子 CE(V) 
93.0 33 
156.1 21 
121.1 25 
106.1 55 
197.1 27 
128.1 51 
224. 1 31 
225. 1 25 
123.1 23 
108.1 47 
223.1 33 
165. 1 38 
275. 1 25 
219.1 47 
313.2 53 
208.0 46 
223.3 46 
300.3 52 
147.1 40 
252.2 44 
399.2 49 
355.2 69 


部 分 色素 对 照 品 的 监测 离子 对 、 磁 挤 电 压 (CE) 


委 
参考 值 ( 负 离子 采集 模式 ) 
中 文 名 英文 名 母 离子 
327.1 
O 
金 橙 range: 327.1 
酸性 黑 I Acid Black I 0 
Se 285.4 
亮 蓝 G Brilliant Blue G 人 
k 
须 rillian ue 830.4 
373. 3 
亮 蓝 Brilliant Blue 3 
553. 2 
Green S 
第 生生 3 553. 2 
232.8 
Tartrazi 
柠 榜 黄 artrazine a 
203.1 
S Yell 
日 落 黄 unset Yellow 5 


子 离子 CECV) 
170.8 一 30 
247.0 ”一 30 
164.0 一 24 
218.6 ”一 18 
170.0 ”一 94 
644.1 一 64 
169.9 ”一 45 
333.2 一 24 
510.9 ”一 40 
496.1 一 51 
211.0 一 10 
197.8 一 20 
170.9 ”一 19 
206.9 ”一 20 
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续 表 
编号 中 文 名 英文 名 母 离子 子 离子 CE(V) 
二 TV 289.0 236.0 一 20 
AN EO 2g89.0 249.0 —22 

326.7 170.8 —35 

9 O 

全 杠 了 range 了 326.7 155.7 一 46 

要 DG 203.0 150.4 一 1 
es 203.0 189.1 一 8 

呈 人 834.8 536.8 —52 
全 ee 834.8 662.8 一 52 

12 酸性 红 73 Aod Rdya 2 0s ll 
es 255.2 240.8 -11 

a ,268.0 228.1 一 21 

t 
人 ee 268.0 220.8 —26 
i AR ia 268.0 301.7 一 18 
1 el 

“ 268.0 206.0 ”一 18 

本 AR 225.0 207.0 一 2 
0 225.0 199.8 一 23 

全 647.0 520.8 一 38 
647.0 522.7 ”一 40 

(2) 对 照 品 溶液 的 制备 


可 参考 高 效 液 相 色谱 法 项 下 ， 适 当 稀 释 至 合适 浓度 ， 作 
为 对 照 品 溶液 。 

(3) 供 试 品 溶液 的 制备 

可 参考 高 效 液 相 色谱 法 项 下 ， 适 当 稀 释 至 合适 浓度 ， 作 
为 供 试 品 溶液 。 

(4 结果 判断 

供 试 品 色谱 中 如 检 出 与 对 照 品 保留 时 间 相同 的 色谱 峰 ， 
并 且 所 选择 的 多 对 子 离子 的 质 荷 比 一 致 ， 供 试 品 溶液 的 定性 
离子 相对 丰 度 比 与 浓度 相当 对 照 品 溶液 的 定性 离子 相对 丰 度 
比 进行 比较 时 ， 相 对 偏差 不 超过 下 列 规定 的 范围 ， 则 可 判定 
样品 中 存在 该 组 分 ， 相 对 比例 之 50% ， 允 许 土 20% 偏 差 ， 相 
对 比例 20% 一 50%， 人 允许 士 25% 偏 差 ; 相对 比例 10% 一 
20%， 人 允许 十 30% 偏 差 : 相对 比例 三 10%， 人 允许 十 50% 
偏差 。 

(5) 注 意 事项 

色谱 -质谱 联 用 方法 作为 定性 确证 方法 ， 可 采用 多 种 不 
同 原理 的 质谱 作为 检测 技术 ， 但 均 应 保证 结果 的 准确 可 靠 。 

应 注意 色素 适宜 的 进 样 浓度 ， 避 免 交 叉 污染 或 对 系统 千 
成 残留 污染 ， 注 意 采用 空白 试剂 等 进行 过 程 质量 控制 。 

在 未 检 出 的 情况 下 ， 应 考虑 方法 检测 限 ， 综 合 判断 。 

二 、 含 量 测定 方法 

常用 的 含量 测定 方法 包括 高 效 液 相 色谱 法 、 高 效 液 相 色 
谱 - 质 谱 联 用 法 等 。 在 经 色谱 -质谱 联 用 法 对 定性 结果 确认 的 
前 提 下 ， 可 采用 高 效 液 相 色谱 法 进行 定量 。 建 立 含量 测定 方 
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法 时 应 符合 药品 质量 标准 分 析 方 法 验证 指导 原则 (通则 
9101) 。 

1. 高 效 液 相 色谱 法 

(1) 色 谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 

可 参考 本 指导 原则 一 、 定 性 测定 方法 中 2. 高 效 液 相 色 
谱 法 项 下 有 关内 容 。 

(2) 计 算 方法 

可 根据 情况 采用 外 标 一 点 法 、 标 准 曲线 法 、 内 标 法 等 准 
确 测定 计算 待 测 色 素 的 含量 。 

(3) 对 照 品 溶液 的 制备 

应 将 对 照 品 溶液 配制 至 合适 的 浓度 ， 并 且 与 供 试 品 中 待 
测 色 素 的 浓度 相近 。 或 配制 不 同 浓度 水 平 的 对 照 品 标准 曲线 
工作 溶液 。 

(4) 供 试 品 溶液 的 制备 

可 采用 适宜 的 提取 手段 多 次 提取 以 尽 可 能 达到 将 色素 提 
取 完 全 ， 净 化 过 程 应 注意 避免 色素 损失 。 对 中 药 取样 时 ， 应 
注意 取样 的 均匀 性 和 代表 性 ， 样 品 适当 粉碎 但 不 宜 过 细 ， 以 
减少 基质 成 分 对 测定 的 干扰 。 

2. 高 效 液 相 色谱 -质谱 联 用 法 

(1) 色 谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 

可 参考 本 指导 原则 一 、 定 性 测定 方法 中 3. 高 效 液 相 色 
谱 -质谱 联 用 法 项 下 有 关内 容 。 

(2) 计 算 方法 、 对 照 品 溶液 的 制备 、 供 试 品 溶液 的 制备 

相关 要 求 均 可 参考 本 部 分 1. 高 效 液 相 色谱 法 相应 内 容 。 

(3) 注 意 事项 

如 出 现 基 质 效 应 可 采用 空白 基质 溶液 ( 即 不 含 待 测 色素 
的 同 种 样品 按 供 试 品 溶液 制备 方法 制 得 的 溶液 ) 配 制 标准 曲 
线 的 方法 予以 消除 。 

亮 蓝 G、 柠 樟 黄 、 日 落 黄 、 苋 菜 红 和 酸性 红 18 等 部 分 
色素 的 质谱 响应 可 能 不 高 ， 标 准 曲线 范围 可 根据 仪器 响应 适 
当 收 宕 。 


9304 ”中 药 中 铝 、 铬 、 铁 、 钠 元 素 
测定 指导 原则 
中 药 在 种 植 、 生 产 、 加 工 等 过 程 中 可 能 会 引信 铝 、 铬 、 


铁 、 钢 等 金属 元 素 ， 其 含量 过 高 会 带 来 潜在 危害 ， 本 指导 原 
则 用 于 中 药 中 铝 、 铬 、 铁 、 钢 元 素 的 测定 。 


基本 原则 


本 指导 原则 适用 于 除 矿 物 药 或 含 矿物 药 的 制剂 以 外 的 中 
药 中 铝 、 铬 、 铁 、 钢 元 素 的 测定 ， 并 可 与 铝 、 锯 、 砷 、 汞 、 
铜 测定 法 (通则 2321) 联 合 应 用 。 


基本 方法 


方法 的 选择 ”首选 多 元 素 同 时 测定 的 电感 耦合 等 离子 体 
质谱 法 (通则 0412)， 也 可 采用 与 电感 耦合 等 离子 体质 谱 法 
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灵敏 度 相当 的 其 他 方法 。 

仪器 参数 的 设置 ”应 根据 选用 的 电感 耦合 等 离子 体质 谱 
仪 型 号 的 特点 ,合理 设置 仪器 参数 ， 并 采用 干扰 方程 或 开启 
碰撞 反应 池 等 手段 消除 质谱 型 干扰 。 仪 器 的 一 般 参 考 条 件 : 
射频 功率 为 1250 一 1550W， 采 样 深度 为 6.0 一 10. 0mm， 载 气 
流速 为 0. 65 一 1. 20LV/min， 载 气 补偿 气流 速 为 0 一 0. 55L/min， 
样品 提升 速率 为 0.1ml/min， 积 分 时 间 为 0.3 一 3.0 秒 ， 重 
复 次 数 为 3 次 。 

分 析 方 法 的 选择 ”为 减少 工作 条 件 变化 对 分 析 结 果 的 影 
响 ， 提 高 定量 分 析 的 准确 度 ， 建 议 采 用 内 标 校正 的 标准 曲线 
法 进行 分 析 。 

目标 同位 素 的 选择 ”对 于 待 测 元 素 及 内 标 元 素 ， 目 标 同 
位 素 一 般 应 选择 干扰 少 、 丰 度 较 高 的 同位 素 ， 也 可 采用 多 个 
则 位 素 对 测定 结果 进行 验证 和 比较 。 一 般 情 况 下 ， 铝 、 铬 、 
铁 、 钢 元 素 选 择 *Al、“Cr、“Fe、*”Ba， 内 标 同位 率 分 别 为 Li、 
‘5S¢ 4Sc 5Tn 。 

标准 品 溶液 的 配制 ”在 选 定 的 仪器 条 件 下 ， 测 定 不 少 于 
5 个 不 同 浓度 ( 含 原点 ) 的 待 测 元 素 标 准 系 列 溶液 ， 一 般 浓度 
范围 为 0 一 200. 0pg。 标 准 溶液 的 介质 与 酸度 应 与 供 试 品 溶 
液 一 致 。 可 根据 待 测 元 素 的 含量 合理 调整 标准 系列 溶液 的 浓 
度 。 除 另 有 规定 外 ， 目 标 同位 素 峰 的 响应 值 与 浓度 所 得 回归 
方程 的 相关 系数 应 不 低 于 0. 99 。 

供 试 品 溶液 的 制备 中药 样品 基质 复杂 ， 前 处 理 方法 会 
直接 影响 测定 结果 的 精密 度 和 准确 度 ， 目 前 元 素 分 析 的 样品 
前 处 理 方 法 一 般 可 分 为 干 法 灰 化 、 湿 法 消解 与 微波 消解 等 ， 
本 指导 原则 样品 前 处 理 方 法 推荐 微波 消解 法 ， 以 减少 元 素 损 
失 ; 应 根据 各 微波 消解 仪 的 型 号 ， 合 理 设 置 微波 消解 程序 ， 
并 选用 适宜 的 消解 试剂 保证 中 药 中 有 机 基质 被 完全 消解 ， 一 
般 选 择 硝酸 或 硝酸 与 盐酸 的 混合 酸 进行 消解 。 

消解 后 的 溶液 待 放 冷 后 ， 应 小 心地 开启 消解 炙 ， 将 消解 
后 的 溶液 转移 至 50ml 聚 四 氯 乙烯 材 料 的 量 瓶 中 ， 用 水 洗涤 
负 盖 及 匀 壁 数 次 ， 并 将 洗 液 合并 和 人 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 混 匀 ， 即 得 。 同 时 取 相 同 试剂 ， 置 耐 压 耐 高 温 微波 消解 
饶 中 ， 同 供 试 品 溶液 制备 方法 制 成 试剂 空白 溶液 。 

注意 事项 ”应 注意 试验 环境 、 使 用 器 灵 、 试 剂 等 对 待 测 
元 素 的 污染 问题 ， 应 保证 实验 环境 的 洁净 、 采 用 高 浓度 酸 液 
浸泡 器 青 及 高 纯度 试剂 。 

当 供 试 品 溶液 中 某 元 素 浓 度 过 高 时 ， 应 进行 必要 的 稀 
释 ， 以 保证 结果 的 准确 ， 一 般 建议 浓度 应 由 低 到 高 ， 防 止 仪 
器 的 污染 。 

每 次 试验 中 ， 应 采用 可 淹 源 的 标准 物质 或 回收 率 试验 ， 
对 测定 结果 进行 验证 ， 以 保证 结果 的 准确 可 靠 。 
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真菌 毒素 (mycotoxin) 是 真菌 产生 的 次 级 代谢 产物 。 某 
些 中 药 在 种 植 、 储 存 等 过 程 中 易 产生 一 些 真菌 毒素 ， 如 黄 曲 
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霉 毒素 、 赭 曲霉 毒素 、 哎 吐 毒素 、 玉 米 赤 霉 烯 柄 和 展 青 霉 素 

等 ， 对 人 体 具 有 毒性 ， 有 必要 加 强 相关 真菌 毒素 的 控制 。 
本 指导 原则 用 于 中 药 中 真菌 毒素 的 测定 。 


基本 原则 


一 、 中 药 中 真菌 毒素 的 分 类 

真菌 毒素 是 由 各 种 各 样 的 真菌 菌 核 所 产生 的 。 曲 霉 属 、 
镰刀 菌 属 和 青 霉 属 包括 了 绝 大 多 数 的 产 毒 真菌 。 与 曲霉 属相 
关 的 真菌 毒素 主要 包括 黄 曲 悔 毒 素 、 赭 曲 恬 毒素 A 等 ; 与 
镰刀 菌 属相 关 的 真菌 毒素 主要 包括 玉米 赤 考 烯 酮 、T-2 毒 
素 、 呕 吐 毒 素 ( 脱 氧 雪 腐 锐 刀 菌 烯 醇 ) 和 伏 马 毒素 等 ; 与 青竹 
属相 关 的 真菌 毒素 主要 包括 展 青霉素 和 桔 青霉素 等 。 

二 、 监 控 品 种 

由 于 各 类 真菌 毒素 的 发 生 毒性 的 机 理 不 同 ， 容 易 受 污染 
的 对 象 也 有 所 不 同 。 因 此 ， 应 选取 容易 受 污染 的 中 药品 种 进 
行 相应 毒素 检测 方法 的 开发 。 粮 谷类 、 种 子 类 、 油 性 成 分 多 
的 品种 应 注意 黄 曲霉 毒素 的 检测 ， 与 粮 谷 类 有 类 似 基质 的 中 
药材 应 注意 灰 曲 霉 毒素 、 呕 吐 毒素 和 玉米 赤 霉 烯 酮 的 检测 ， 
如 淡 豆 政 、 惹 改 仁 、 白 扁 喜 等 ; 酸性 果实 类 中 药 应 注意 展 青 
改 素 的 检测 ， 如 枸杞 子 、 乌 梅 、 酸 京 仁 等。 处 方 中 含有 易 污 
染 的 药材 以 及 生 粉 投料 的 中 成 药品 种 应 注意 相关 真菌 毒素 的 
检测 。 

三 、 测 定 方法 

目前 真菌 毒素 的 检测 方法 有 薄 层 色谱 法 、 酶 联 免疫 测定 
法 、 胶 体 金 免疫 层 析 法 、 高 效 液 相 色谱 法 和 液 相 色谱 质谱 联 
用 法 等 。 薄 层 色谱 法 主要 用 于 初 筛 ， 酶 联 吸附 免疫 法 适宜 大 
批 样 品 集中 检测 ， 胶 体 金 免疫 层 析 方法 适合 现场 单个 或 少数 
样品 即时 检测 。 高 效 液 相 色谱 法 专属 性 较 强 ， 重 现 性 较 好 ， 
假 阳 性 率 较 低 。 液 相 色 谱 质谱 联 用 法 可 以 实现 多 成 分 同时 检 
测 ， 解 决 色谱 分 离 不 完全 及 假 阳 性 的 情况 。 本 指导 原则 主要 
提供 了 高 效 液 相 色谱 法 和 液 相 色谱 质谱 联 用 法 的 参考 方法 。 

在 建立 中 药 中 真菌 毒素 的 测定 方法 时 ， 应 符合 药品 质量 
标准 分 析 方 法 验证 指导 原则 (通则 9101) 。 

四 、 限 值 拟定 

真菌 毒素 的 限量 可 结合 毒性 数据 、 国 内 外 相关 行业 的 限 
度 标 准 以 及 中 药 的 用 法 用 量 进 行 拟定 。 


基本 内 容 


一 、 高 效 液 相 色谱 法 

高 效 液 相 色 谱 法 较 多 应 用 于 单一 成 分 真菌 毒素 的 分 析 或 
者 同 种 类 真菌 毒素 的 多 成 分 分 析 。 

1. 色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 

应 根据 待 测 真 菌 毒素 的 理化 性 质 选 择 适 宜 的 固定 相 和 流 
动 相 ， 多 成 分 测定 时 可 采用 流动 相 梯度 洗 脱 ， 以 达到 良好 分 
离 效果 。 固 定 相 常用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ， 可 根 
据 情况 选择 小 粒 径 或 较 长 的 色谱 柱 以 提高 分 离 度 。 常 用 的 流 
动 相 为 不 同比 例 的 甲醇 -水 浩 液 和 乙 且 - 水 溶液 ， 以 荧光 检测 
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器 或 者 二 极 管 阵列 检测 器 进行 测定 。 

如 赭 曲霉 毒素 A 可 以 乙 膊 -2% 冰 醋酸 溶液 (49 : 51) 为 流 
动 相 ， 荧 光 检 测 器 检测 (激发 波长 333nm， 发 射 波长 477nm) 
进行 测定 ; 呕吐 毒素 (脱氧 雪 腐 镰刀 菌 烯 醇 ) 可 以 甲醇 -水 
(20 : 80) 为 流动 相 ， 紫 外 检测 器 (检测 波长 为 220nm) 进 行 测 
定 ; 玉米 赤 霉 烯 酮 可 以 乙 且 - 水 (50 : 50) 为 流动 相 ， 荧 光 检 
测 器 (激发 波长 232nm， 发 射 波长 460nm) 进行 测定 。 

2. 对 照 品 溶液 的 制备 

应 根据 各 种 真菌 毒素 的 理化 性 质 ， 以 保证 溶解 性 和 稳定 
性 为 原则 ， 选 择 合适 的 溶剂 溶解 并 配制 合适 的 浓度 作为 贮备 
液 。 常 用 的 溶剂 为 甲醇 、 乙 有 请 。 对 照 品 贮备 液 一 般 可 于 冰箱 
冷藏 保存 1 一 3 个 月 。 

临 用 前 需 采 用 合适 的 溶剂 将 贮备 液 稀 释 成 合适 浓度 的 工 
作 溶 液 ， 一 般 选 用 与 供 试 品 溶液 中 相似 比例 的 有 机 溶剂 进行 
配制 。 

如 赭 曲霉 毒素 A、 玉 米 赤 霉 烯 酮 可 用 甲醇 溶解 稀释 ;， 哎 
吐 毒素 可 用 50% 的 甲醇 溶液 溶解 稀释 ， 展 青霉素 可 用 2% 乙 
有 彤 溶液 (用 乙酸 调节 pH 值 至 2) 溶 解 稀释 。 

3. 供 试 品 溶液 的 制备 

应 采用 快速 、 简 单 、 高 效 的 提取 方式 进行 待 测 真菌 毒素 
的 提取 ， 常 见 的 提取 方式 有 振 摇 ， 超 声 以 及 高 速 匀 浆 等 。 提 
取 液 一 般 需 进一步 净化 富 集 ， 如 采用 免疫 亲 和 柱 或 者 HLB 
固 相 萃取 小 柱 对 待 测 真菌 毒素 进行 吸附 与 洗 脱 ， 其 中 免疫 亲 
和 柱 由 于 专属 性 吸附 待 测 真菌 毒素 ， 净 化 效果 较 好 ; HLB 
固 相 萃取 小 柱 需 通 过 调整 洗 脱 溶剂 极 性 ， 分 段 进行 待 测 物 的 
洗 脱 与 收集 ， 可 用 于 多 成 分 的 提取 净化 。 其 他 毒素 净化 柱 可 
用 于 吸附 样 液 中 的 脂 类 、 蛋 白 类 等 杂质 ， 操 作 简便 ， 但 净化 
效果 相对 较 差 。 

如 赭 曲霉 毒素 A、 呕 吐 毒素 、 玉 米 赤 霉 烯 酮 可 分 别 采用 
80% 甲 醇 溶 液 、 水 、90% 乙 且 溶 液 进行 提取 ， 提 取 液 再 分 别 
采用 相应 的 免疫 亲 和 柱 进行 净化 。 展 青 恰 素 可 用 乙 膊 水 溶液 
进行 提取 后 ， 用 毒素 净化 柱 进行 处 理 。 

4. 样品 测定 及 结果 判断 

真菌 毒素 的 测定 一 般 采用 标准 曲线 法 ， 当 供 试 品 色谱 中 
出 现 与 对 照 品 保留 时 间 相 同 的 色谱 峰 时 ( 当 采 用 二 极 管 阵列 
检测 器 时 ， 其 紫外 -可 见 吸收 光谱 与 对 照 品 光谱 也 应 匹配 )， 
可 基本 判断 检 出 相应 的 毒素 ， 通 过 标准 曲线 计算 相应 的 
含量 。 

样品 测定 一 般 需 同时 进行 添加 回收 实验 和 灵敏 度 实验 ， 
如 有 可 能 ， 应 使 用 有 证 标准 物质 进行 质量 控制 。 中 药 基 质 复 
杂 ， 提 取 效 率 各 不 相同 ， 必 要 时 可 加 入 同位 素 内 标 进行 校正 。 

5. 注意 事项 

应 尽量 在 每 针 进 样 后 以 高 比例 有 机 相 冲 洗 色 谱 柱 ， 在 色 
谱 柱 前 加 预 柱 或 保护 柱 ， 以 延长 色谱 柱 寿命 。 

应 注意 本 法 测定 时 出 现 的 假 阳 性 情况 或 色谱 图 有 干扰 
时 ， 应 通过 色谱 -质谱 联 用 法 予以 确认 。 

在 本 方法 未 检 出 毒素 的 情况 下 ， 也 应 注意 假 阴 性 情况 ， 
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结合 方法 检测 限 ， 综 合 判断 ， 必 要 情况 下 应 采用 更 为 灵敏 的 
方法 进行 检测 。 

二 、 高 效 液 相 色谱 -质谱 联 用 法 

当 出 现 基 质 于 扰 或 含量 较 低 难以 采用 高 效 液 相 色谱 法 准 
确 测定 时 ， 应 采用 高 效 液 相 色谱 -质谱 联 用 法 测定 ， 该 方法 
还 可 用 于 不 同 种 类 的 真菌 毒素 同时 测定 ， 实 现 真 菌 毒素 的 高 
通 量 快速 筛选 及 含量 测定 。 

1. 色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 

流动 相 组 成 的 选择 应 注意 待 测 毒素 在 质谱 中 的 采集 模 
式 ， 以 提高 离子 化 效率 。 应 根据 仪器 的 具体 情况 ， 选 择 最 佳 
的 离子 采集 模式 ， 并 对 质谱 检测 参数 进行 优化 达到 最 佳 。 采 
用 三 重 串联 四 极 杆 质谱 作为 检测 器 时 ， 应 选择 多 对 特征 性 的 
离子 对 通道 ， 并 针对 性 优化 设 定 最 佳 碰撞 能 量 等 。 

如 赭 曲 赛 毒素 A 可 以 甲醇 为 流动 相 A， 以 0.01%% 甲 酸 
为 流动 相 B， 按 下 列 梯度 洗 脱 : 0 一 5 分 钟 ，A: 55% 一 
90%; 5 一 7 分 钟 ，A: 90%; 7 一 7.1 分 钟 ，A: 90% 一 
55%; 7.1~10 分 钟 ，A: 55% 。 电 喷雾 离子 源 (ESI) 负 离子 
模式 下 选择 质 荷 比 (m/z)402.1 一 358.1 作为 定量 离子 对 ， 
402. 1 一 211. 1 作为 定性 离子 对 进行 检测 。 呕 吐 毒 素 可 以 甲 
醇 为 流动 相 A， 以 水 为 流动 相 B， 按 下 列 梯度 洗 脱 : 0 一 5 分 
钟 ，A: 10% 一 40%; 5 一 6 分钟 ，A: 40% 一 90%; 6 一 7 分 
钟 ，A: 90%; 7 一 7.1 分 钟 ，A: 90%->10%; 7.1 一 10 分 
钟 ，A: 10%。 电 喷雾 离子 源 (ESI) 负 离子 模式 下 选择 质 荷 
比 (m/z)295. 1 一 265. 1 作为 定量 离子 对 ，295.1->138.0 作 
为 定性 离子 对 进行 检测 。 玉 米 赤 霉 烯 酮 可 以 甲醇 为 流动 相 
A， 以 0.01%% 甲 酸 溶液 为 流动 相 B， 按 下 列 梯度 洗 脱 : 0 一 5 
分 钟 ，A: 55%->90%j;i 5 一 7 分 钟 ，A: 90%; 7 一 7.1 分 
钟 ，A: 90% 一 55%; 7.1 一 10 分 钟 ，A: 55%。 电 喷雾 离 
子 源 (ESD 负 离子 模式 下 选择 质 荷 比 (m/z)317.1 一 174.9 作 
为 定量 离子 对 ，317.1-> 130. 8 作为 定性 离子 对 进行 检测 。 
展 青 埠 素 可 以 乙 且 为 流动 相 A 相 ， 以 水 为 流动 相 B 相 ， 按 
下 列 梯度 洗 脱 : 0 一 4 分 钟 ，A: 3%; 4 一 4.2 分 钟 ，A: 
3% 一 40%; 4.2 一 9 分钟 ，A: 40%; 9 一 9.5 分 钟 ，A: 
40% 一 3%%j; 9.5 一 15 分 钟 ，A: 3%。 电 喷雾 离子 源 (ESI) 负 
离子 模式 下 选择 质 荷 比 (m/z)153. 1-~~80. 9 作为 定量 离子 对 ， 
153. 1 一 109.0 作为 定性 离子 对 进行 检测 。 

同时 测定 黄 曲 考 毒 素 G, 、G! 、B: 、B! 、 赭 曲霉 毒素 A、 
呕吐 毒素 、 玉 米 赤 霉 烯 酮 、 伏 马 毒素 Bl 、B; 及 T-2 毒素 时 ， 
可 以 乙 且 - 甲 醇 (1 : 1) 为 流动 相 A， 以 0.01% 甲 酸 溶液 为 流 
动 相 B， 按 下 列 梯度 洗 脱 : 0 一 2 分 钟 ，A: 5%; 2~2.01 分 
钟 ，A: 5% 一 40%; 2.01 一 5 分钟 ，A: 40% 一 50%; 5 一 7 
分 钟 ，A: 50% 一 55%; 7 一 10 分 钟 ，A: 55% 一 90%%; 
10 一 10. 01 分 钟 ，90% 一 5%; 10.01 一 13 分 钟 ，A: 5%。 采 
用 三 重 四 极 杆 串 联 质谱 仪 作为 检测 器 ， 电 暑 雾 离子 源 (ESI)， 
黄 曲 霉 毒素 G: 、G, 、B: 、B, ， 伏 马 毒素 Bl 、B: 及 T-2 毒素 
为 正 离子 采集 模式 ， 赭 曲霉 毒素 A、 哎 吐 毒素 、 玉 米 赤 霉 烯 
酮 为 负离子 采集 模式 ， 化 合 物质 谱 参 数 见 下 表 。 
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真菌 毒素 对 照 品 的 监测 离子 对 碰撞 电压 (CE) 参 考 值 


编号 中 文 名 英文 名。 母 离子 “ 子 离子 “CE(V) 
1 黄 和 委 帮 束 G， Aletoxn G+ 3311 24 1 4 
?。 黄岗 各 毒素 GAflatoxinG: 329 1 3111 30 
2。 并 要 夺 表 Atoxn 515 1 287.1 加 
4 。 黄岩 每 窟 Aflatoxin B15] 285.1 0 
5 伏 马 毒素 Bl Fumonisin Bi , ， 了 
6 。 估 纪 毒 表 包 。 Fumoniin 芭 706 4 3084 9 
7 Tn 4892 3872 2 
8 ，” 赭 曲霉 毒素 A QOchratoxin A fe 
9 呕吐 毒素 Deoxynivalenol 1 ， 。 三。 
人 


317. 


CS 


131. 2 一 38 


2. 对 照 品 溶液 的 制备 

可 参考 高 效 液 相 色谱 法 项 下 对 照 品 溶液 的 制备 方法 配制 
成 不 同 浓度 的 系列 工作 溶液 。 同 时 测定 黄 曲 霉 毒素 G; 、Gi 、 
B: 、B, 、 赫 曲霉 毒素 A、 呕 吐 毒素 、 玉 米 赤 霉 烯 酮 、 伏 马 毒 
素 Bl 、B: 及 T-2 毒素 时 ， 可 用 50% 乙 膊 水 溶液 进行 配制 。 

测定 时 可 根据 样品 实际 情况 ， 采 用 空白 基质 溶液 ( 即 不 
含 待 测 真菌 毒素 的 同 种 样品 按 供 试 品 溶液 制备 方法 制 得 的 溶 
液 ) 进 行 配制 。 

3. 供 试 品 溶液 的 制备 

可 参考 高 效 液 相 色谱 法 项 下 ， 适当 稀释 至 合适 浓度 ， 作 
为 供 试 品 溶液 。 同 时 测定 黄 曲 堆 毒 素 G 、G, 、B: 、B! 、 赭 
曲霉 毒素 A、 呕 吐 毒素 、 玉 米 赤 霉 烯 酮 、 伏 马 毒 素 Bl 、Bs 
及 工 -2 毒素 时 ， 可 将 样品 用 70%% 甲 醇 溶液 超声 提取 ， 提 取 
液 经 HLB 柱 净化 。 

4. 内 标的 选择 

由 于 中 药 基 质 复 杂 ， 不 同 基质 样品 提取 效率 各 不 相同 。 
必要 时 可 选择 同位 素 内 标 对 基质 效应 进行 校正 。 同 时 应 对 内 
标 物 的 浓度 进行 考察 。 

5. 样品 测定 及 结果 判断 

供 试 品 色谱 中 如 检 出 与 对 照 品 保留 时 间 相 同 的 色谱 峰 ， 
并 且 所 选择 的 多 对 子 离子 的 质 荷 比 一 致 ， 供 试 品 溶液 的 定性 
离子 相对 丰 度 比 与 浓度 相当 的 对 照 品 溶液 的 定性 离子 相对 丰 
度 比 进 行 比 较 时 ， 相 对 偏差 不 超过 下 列 规定 的 范围 ， 则 可 判 
定 样品 中 存在 该 组 分 : 相对 比例 之 50% ， 人 允许 士 20%% 偏 差 ; 
相对 比例 20% 一 50 中 ， 人 允许 士 25%% 人 和 偏差: 相对 比例 10% 一 
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20%， 人 允许 土 30% 偏差 : 相对 比例 三 10%， 允许 土 50% 
偏差 。 ” 

一 般 应 采用 标准 曲线 法 测定 样品 中 各 真菌 毒素 的 含量 。 

6. 注意 事项 

色谱 -质谱 联 用 方法 作为 定性 确证 方法 ， 可 采用 多 种 不 
同 原理 的 质谱 作为 检测 技术 ， 但 均 应 保证 结果 的 准确 可 靠 。 

应 注意 真菌 毒素 适宜 的 进 样 浓度 ， 避 免 交 叉 污 染 或 对 系 
统 造成 残留 污染 ， 注 意 采 用 空白 试剂 、 空 白 基 质 、 标 准 物质 
等 进行 过 程 质量 控制 。 
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指导 原则 


正 电子 类 放射 性 药品 系 指 含有 发 射 正 电子 的 放射 性 核 素 
的 药品 。 它 一 般 由 医疗 机 构 或 者 正 电 子 类 放射 性 药品 生产 企 
业 于 临床 使 用 前 制备 。 发 射 正 电子 的 放射 性 核 素 主要 有 两 种 
来 源 : 通过 回旋 加 速 器 制备 和 发 生 器 制备 。 本 指导 原则 仅 适 
用 于 回旋 加 速 器 制备 的 正 电 子 类 放射 性 药品 的 质量 控制 。 发 
生 器 制备 的 正 电 子 类 放射 性 药品 ， 参 照 4 锝 [Tcj] 放 射 性 药 
品质 量 控制 指导 原则 》 进 行 质量 控制 。 

为 保证 正 电 子 类 放射 性 药品 用 药 安 全 有 效 ， 必 须 依 据 国 
家 药品 质量 标准 对 制备 的 正 电 子 类 放射 性 药品 进行 质量 控 
制 。 如 果 某 种 正 电 子 类 放射 性 药品 尚未 有 国家 标准 ， 制 备 单 
位 应 起 草 该 药品 的 质量 标准 ， 并 经 过 中 国药 品 生物 制品 检定 
所 复核 ， 在 确认 后 方 可 用 于 该 药品 的 质量 控制 。 

正 电子 类 放射 性 药品 的 制备 和 质量 控制 有 以 下 特点 。 

(1) 发 射 正 电子 的 放射 性 核 素 物理 半 训 期 一 般 很 短 ， 正 
电子 类 放射 性 药品 的 制备 必须 迅速 。 为 保证 操作 人 员 免 受过 
量 的 电离 辐射 ， 一 般 采 用 自动 化 合成 系统 。 

(2) 一 般 于 临 用 前 由 医疗 机 械 自行 制 备 和 合成 。 鉴 于 氟 
[*Fj] 的 半衰期 稍 长 ， 含 氟 [*Fj 的 放射 性 药品 可 由 附近 的 具 
有 正 电子 类 放射 性 药品 制备 资格 的 医疗 机 构 或 生产 企业 制备 
和 供应 。 

(3) 正 电子 类 放射 性 药品 批量 较 少 ， 一 般 每 批 仅 为 数 剂 。 

(4) 质 量 控制 检验 需 快 速 可 行 。 

鉴于 正 电 子 类 放射 性 药品 制备 和 质量 控制 的 特点 ， 临 床 
使 用 前 不 可 能 对 每 一 批 正 电 子 类 放射 性 药品 进行 全 项 检验 。 
为 保证 正 电子 类 放射 性 药品 的 质量 ， 确 保 用 药 安 全 有 效 ， 规 
范 正 电子 类 放射 性 药品 的 质量 控制 ， 根据 《药品 管理 法 》 和 
《放射 性 药品 管理 办 法 》， 制 订 本 指导 原则 。 

一 、 放 射 性 核 素 的 半衰期 大 于 20 分 钟 的 正 电 子 类 放射 
性 药品 (如 含 气 L*Fj] 的 放射 性 药品 ) 

每 批 药品 在 使 用 前 ， 应 对 如 下 项 目 进 行 质量 控制 : 

(1) 性 状 检查 

(2)pH 值 检查 

(3) 放 射 化 学 纯度 测定 

(4) 放 射 性 活 度 或 浓度 测定 

其 他 项 目 进行 追溯 性 检验 。 
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二 、 放 射 性 核 素 的 半衰期 小 于 或 等 于 20 分 钟 的 正 电子 类 
放射 性 药品 (如 含 碳 [ 1C]、 气 [*”Nj]、 氧 [*Oj] 的 放射 性 药品 ) 

将 在 同一 天 相同 条 件 下 制备 的 所 有 同 品种 制剂 定义 为 一 
批 ， 而 在 一 天 内 每 次 制备 的 制剂 称 为 亚 批 。 将 在 相同 条 件 下 
制备 的 第 一 个 亚 批 用 于 质量 控制 ， 在 制备 其 他 亚 批 前 ， 至 少 
对 如 下 项 目 进行 质量 检验 : 

(1) 性 状 检 查 

(2)pH 值 检查 

(3) 放 射 化 学 纯度 测定 

(4) 放 射 性 活 度 或 浓度 测定 

其 他 项 目 进行 追溯 性 检验 。 

三 、 追 溯 性 检验 

正 电 子 类 放射 性 药品 的 追溯 性 检验 ， 应 对 在 同一 操作 规 
范 下 制备 的 成 品 进行 至 少 连 续 6 批 样品 检验 。 如 结果 均 符合 
规定 的 则 可 定期 进行 抽验 ， 但 至 少 1 个 月 进行 1 次 全 检 。 

四 、 检 验 结果 

上 述 检验 ， 如 有 一 项 不 符合 标准 规定 的 ， 应 立即 停止 制 
备 和 使 用 。 待 查 明 原因 、 合 理解 决 ， 并 经 过 3 批 成 品 验证 符 
合 规定 后 ， 方 可 继续 制备 。 已 用 于 临床 的 ， 应 对 患者 进行 跟 
踪 随 访 ， 采 取 必 要 的 措施 ;如 发 生 严重 不 良 反应 的 按 规定 向 
当地 药品 监督 管理 部 门 和 卫生 行政 部 门 报告 。 

五 、 质 量 保证 措施 

(1) 制 备 正 电子 类 放射 性 药品 的 生产 企业 和 医疗 机 构 ， 
应 具备 与 制备 和 检验 正 电 子 类 放射 性 药品 相 适 应 的 场所 、 仪 
器 和 设备 。 仪 器 设备 应 定期 校 验 ， 确 保 状 态 正 常 ， 并 有 仪器 
设备 操作 和 校 验 规程 、 使 用 和 维修 记录 。 

(2) 制 备 和 检验 正 电子 类 放射 性 药品 的 生产 企业 和 医疗 
机 构 应 具有 相应 专业 技术 人 员 ， 并 经 过 培训 。 质 量 控制 人 员 
应 经 过 中 国 食品 药品 检定 研究 院 或 国家 食品 药品 监督 管理 总 
局 授权 的 机 构 有 关 放 射 性 药品 检验 知识 的 培训 ， 并 取得 培训 
合格 证 书 。 

(3) 正 电子 类 放射 性 药品 制备 和 检验 应 制定 相应 的 标准 
操作 规程 ， 并 严格 执行 。 应 有 制备 和 检验 记录 ， 记 录 至 少 保 
存 1 年 。 

(4) 确 保 正 电子 类 放射 性 药品 制备 和 检验 所 用 原料 、 物 
料 和 试剂 符合 相关 规定 的 品质 要 求 ; 并 制定 原料 、 物 料 和 试 
剂 的 订购 、 贮 存 和 使 用 管理 规定 。 

(5) 为 保证 自动 化 合成 工艺 的 稳定 ， 对 计算 机 和 相关 自 
动 化 设备 应 予以 控制 ， 不 得 擅自 改变 参数 。 如 和 需 改 变 ， 必 须 
经 授权 人 员 按 规定 进行 ， 每 次 修改 应 予以 记录 和 验证 。 

(6) 应 定期 对 操作 规程 和 控制 工艺 流程 的 计算 机 软件 进 
行 验 证 ，1 年 至 少 验 证 1 次 。 如 变更 操作 规程 或 计算 机 软 
件 ， 应 进行 重新 验证 ， 并 对 至 少 连续 制备 的 3 批 成 品 进行 检 
验 ， 结 果 符 合 质量 标准 规定 时 ， 方 可 用 于 正 电子 类 放射 性 药 
品 的 制备 。 

(7) 应 定期 对 正 电子 类 放射 性 药品 制备 的 净化 间或 超 净 
台 的 净化 性 能 进行 验证 ， 确 保 其 符合 要 求 。 

(8) 医 疗 机 构 首 次 制备 的 正 电子 类 放射 性 药品 用 于 临床 
前 ， 需 连续 制备 3 批 样品 经 过 中 国 食品 药品 检定 研究 院 或 国 
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家 食品 药品 监督 管理 总 局 授权 的 药品 检验 机 构 检 验 ， 检 验 结 
果 符 合 规定 后 ， 方 可 进入 临床 应 用 。 


锝 [ Tc] 放射 性 药品 质量 控制 
指导 原则 


锝 [5 Te] 放射 性 药品 系 指 含 有 放射 性 核 素 锝 [5 下]， 
用 于 临床 诊断 的 药品 。 它 包括 从 钼 - 锝 发 生 器 淋 洗 得 到 的 高 
锤 [ "Tc] 酸 钠 注射 液 及 利用 高 锝 [" "Tcj 酸 钠 注 射 液 和 注射 
用 配套 药 盒 制备 得 到 的 放射 性 药品 。 

锤 [" Tcj] 放 射 性 药品 一 般 由 即时 标记 放射 性 药品 生产 
企业 或 具有 第 三 类 以 上 (包括 第 三 类 多 放射 性 药品 使 用 许可 
证 》 的 医疗 机 构 ， 在 无 菌 操作 条 件 下 ， 以 高 锝 [2" Tc] 酸 钠 注 
射 液 和 相应 注射 用 配套 药 盒 制备 得 到 。 锤 [”"Tcj] 放 射 性 药 
品 的 制备 涉及 环节 较 多 ， 除 高 锝 [L””Tc]j 酸 钠 注 射 液 和 注射 
用 配套 药 盒 必须 符合 相应 的 质量 标准 外 ， 对 最 终 的 成 品 必须 
进行 质量 检验 。 由 于 锝 [”Tcj 的 物理 半衰期 仅 为 6.02 小 
时 ,为 此 ， 以 其 制备 的 药品 必须 在 制备 后 数 十 分 钟 至 数 小 时 
内 使 用 ,不 可 能 在 完成 全 部 质量 检验 后 才 发 货 或 使 用 。 根 据 
《放射 性 药品 管理 办 法 ) 第 十 六 条 规定 ， 锝 [”Tcj 放 射 性 药 
品 可 边 检 验 边 发 货 或 使 用 。 同 时 ,一 批 锝 [””Tcj 放 射 性 药 
品 仅 为 1 剂 或 数 剂 药品 (一 般 体 积 仅 为 数 毫升 )， 对 每 一 批 锤 
[Tecj] 放 射 性 药品 进行 全 部 质量 检验 是 不 现实 的 。 

鉴于 锝 [”” Tc] 放 射 性 药品 的 特殊 性 ， 为 了 保证 锤 
[””Tcj 放 射 性 药品 质量 及 其 用 药 安 全 有 效 ， 根据 《药品 管理 
法 》 和 《放射 性 药品 管理 办 法 》， 特 制订 本 指导 原则 。 本 指导 
原则 适用 于 即时 标记 放射 性 药品 生产 企业 和 自行 制备 锝 
[”"Tc] 放 射 性 药品 的 医疗 机 构 ( 具 有 第 三 类 以 上 《放射 性 药 
品 使 用 许可 证 力 对 锝 [5" Tc] 放射性 药品 的 质量 控制 。 

一 、 发 货 或 使 用 前 必须 进行 检验 的 质量 控制 项 目 

1. 性 状 

将 锝 [”Tcj] 放 射 性 药品 置 于 铝 玻 璃 后 通过 肉眼 观察 ， 
不 得 出 现 与 其 相应 的 质量 标准 有 明显 区 别 的 性 状 ( 如 规定 为 
无 色 湾 明 液 体 ， 若 发 现 颗 粒状 物质 、 出 现 浑浊 或 颜色 变化 ， 
应 停止 发 货 和 使 用 ) 。 

2.pH 值 

可 用 经 过 校正 的 精密 pH 试纸 检查 ， 其 pH 值 应 在 相应 
法 定 标 准 规定 的 范围 内 。 

3. 放射 化 学 纯度 

放射 化 学 纯度 应 按 相 应 的 质量 标准 规定 的 方法 进行 测 
定 。 鉴 于 有 些 检验 方法 耗 时 较 长 ， 为 适应 快速 质量 控制 的 要 
求 ， 企 业 或 医疗 机 构 可 以 采用 经 过 验证 的 快速 测定 方法 进行 
测定 。 快 速 测 定 方法 必须 经 过 测定 本 单位 配制 的 3 批 以 上 样 
品 ， 每 批 样品 不 少 于 3 个 时 间 点 ( 即 制备 后 即刻 、 有 效 期 中 
间 点 和 有 效 期 末 点 ) 的 严格 验证 ， 其 限 值 不 得 低 于 标准 中 的 
限 值 。 在 日 常 使 用 过 程 中 ， 应 定期 对 该 快速 测定 方法 进行 再 
验证 (每 年 至 少 验证 1 次 )， 确 保 其 准确 有 效 。 

4. 放射 性 活 度 

放射 性 活 度 应 参照 本 放射 性 药品 检定 法 (通则 1401) 的 
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相应 规定 进行 测定 。 

5. 颗粒 大 小 

凡 标 准 中 规定 有 颗粒 大 小 检查 项 的 锝 [L”"Tcj] 放 射 性 药 
品 ， 在 发 货 或 使 用 前 应 按 标准 或 放射 性 药品 检定 法 (通则 
1401) 项 下 的 “颗粒 细 度 测定 法 ”进行 检查 。 颗粒 大 小 应 符 
合 标 准 规定 。 

二 、 可 以 边 检 验 边 发 货 或 使 用 的 质量 控制 项 目 . 

1. 细菌 内 毒素 

按 标 准 方法 或 参照 细菌 内 毒素 检查 法 (通则 1143) 进行 
检验 。 含 细菌 内 毒素 量 应 符合 规定 。 

2. 无 菌 

按 无 菌 检查 法 (通则 1101) 进 行 检验 。 

3. 生物 分 布 

凡 标 准 中 规定 生物 分 布 试验 的 锝 [L””Tcj] 放 射 性 药品 ， 
应 按 规定 进行 生物 分 布 试验 。 所 使 用 的 试验 动物 应 符合 有 关 
规定 。 

4. 如 果 上 述 检验 项 目 有 不 符合 标准 规定 的 结果 时 ， 应 
立即 停止 该 批 锤 [L”Tc] 放 射 性 药品 的 制备 、 发 货 或 使 用 ， 
并 检查 原因 。 对 已 用 于 临床 的 ， 应 对 患者 进行 跟踪 随访 ， 采 
取 必 要 的 预防 措施 ， 并 向 当地 药品 监督 管理 部 门 和 卫生 行政 
主管 部 门 报告 。 

5. 如 果 有 足够 的 数据 (连续 6 批 以 上 ) 说 明 产 品 细菌 内 
毒素 、 无 菌 和 生物 分 布 试 验 结果 均 符 合 规定 ， 则 细菌 内 毒 
素 、 无 菌 和 生物 分 布 试验 可 定期 检验 。 间 隔 时 间 应 视 检 验 结 
果 规 定 。 

三 、 相 应 的 质量 保证 措施 

1. 制备 和 检验 锝 [%" Tcj] 放 射 性 药品 的 生产 企业 和 医疗 
机 构 ， 应 具备 相 适 应 的 环境 、 仪 器 和 设备 。 仪 器 设备 应 定期 
校 验 ， 确 保 状态 正常 ， 并 有 仪器 设备 操作 和 校 验 规程 、 使 用 
记录 、 维 修 记录 。 

2. 制备 和 检验 含 锝 [”Tcj 放 射 性 药品 的 相关 人 员 ， 应 
具备 放射 性 药品 有 关 知 识 ， 并 经 相应 的 培训 。 质 量 控制 人 员 
应 经 中 国 食品 药品 检定 研究 院 或 国家 食品 药品 监督 管理 总 局 
授权 的 机 构 有 关 放 射 性 药品 检验 知识 的 培训 。 

3. 应 制定 锤 [”Tcj] 放 射 性 药品 制备 和 检验 的 标准 操作 
规程 ， 并 严格 按照 操作 规程 实施 各 项 操作 。 应 有 制备 和 检验 
记录 ， 记 录 至 少 保存 1 年 。 

4. 确保 制备 和 检验 含 锝 [”Tcj 放 射 性 药品 所 用 有 关 原 
料 药 和 物料 符合 相关 规定 的 品质 要 求 ， 并 制定 原料 药 和 物料 
的 订购 、 贮 存 和 使 用 管理 规定 。 

5. 定期 对 用 于 含 锝 [”"Tcj] 放 射 性 药品 制备 的 净化 间或 
超 净 台 的 洁净 性 能 进行 验证 ， 确 保 其 洁净 情况 符合 要 求 。 

6. 对 即时 标记 放射 性 药品 生产 企业 ， 在 购 进 新 的 钻 - 锤 
发 生 器 ， 用 于 制备 含 锤 [”*"Tcj] 放 射 性 药品 之 前 ， 应 对 从 其 
淋 洗 得 到 的 高 锤 [”Tc] 酸 钠 注射 液 按 标准 进行 全 检 ( 核 纯度 
项 可 只 检验 合 钥 [”Moj] 量 )。 如 果 同 一 厂家 生产 的 连续 多 批 
(6 批 以 上 ) 钼 - 锤 发 生 器 淋 洗 得 到 的 高 锝 [Tc] 酸 钠 注 射 液 
的 细菌 内 毒素 和 无 菌 检验 结果 均 符 合 规定 ， 则 从 该 厂家 生产 
的 钼 - 锤 发 生 器 淋 洗 所 得 高 锤 [L””Tcj 酸 钠 注 射 液 的 细菌 内 毒 
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案 和 无 菌 检查 可 定期 进行 。 但 每 月 至 少 对 高 锤 [”"Tcj] 酸 钠 
注射 液 进行 1 次 全 检 。 在 注射 用 配套 药 盒 批号 更 换 时 ， 应 对 
首 批 制备 的 锝 [”Tcj] 放 射 性 药品 进行 验证 性 全 检 。 
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药 用 辅料 系 指 生产 药品 和 调配 处 方 时 使 用 的 赋 形 剂 和 附 
加 剂 ， 是 中 活性 成 分 以 外 ， 在 安全 性 方面 已 进行 了 合理 的 评 
估 ， 且 包含 在 药物 制剂 中 的 物质 。 药 用 辅料 按 用 途 可 以 分 为 
多 个 类 别 ( 通 则 0251) ， 为 保证 药 用 辅料 在 制剂 中 发 挥 其 赋 形 
作用 和 保证 质量 的 作用 ， 在 药 用 辅料 的 正文 中 设置 适宜 的 功 
能 性 指标 (functionajity-reiated characteristics，FRCs ) 十 分 必 
要 。 功 能 性 指标 的 设置 是 针对 特定 用 途 的 ， 同 一 辅料 按 功能 
性 指标 不 同 可 以 分 为 不 同 的 规格 ， 使 用 者 可 根据 用 途 选 择 适 
宜 规格 的 药 用 辅料 以 保证 制剂 的 质量 。 

本 指导 原则 将 按 药 用 辅料 的 用 途 介绍 常用 的 功能 性 指标 
研究 和 建立 方法 。 药 用 辅料 功能 性 指标 主要 针对 一 般 的 化 学 
手段 难以 评价 功能 性 的 药 用 辅料 ， 如 稀释 剂 等 十 二 大 类 ; 对 
于 纯化 合 物 或 功能 性 可 以 通过 相应 的 化 学 手段 评价 的 辅料 ， 
如 pH 调节 剂 、 渗 透 压 调节 剂 、 抑 菌 剂 、 获 合剂 、 络 合剂 、 
矫 味 剂 、 着 色 剂 、 增 塑 剂 、 抗 氧 剂 、 抛 射 剂 等 ， 不 在 本 指导 
原则 中 列举 其 功能 性 评价 方法 。 

一 、 稀 释 剂 

稀释 剂 也 称 填 充 剂 ， 指 制剂 中 用 来 增加 体积 或 重量 的 成 
分 。 常 用 的 稀释 剂 包括 淀 粉 、 巷 糖 、 乃 糖 、 预 胶 化 淀粉 、 微 
晶 纤维 素 、 无 机 盐 类 和 糖 醇 类 等 。 在 药物 剂型 中 稀释 剂 通常 
占有 很 大 比例 ， 其 作用 不 仅 保证 一 定 的 体积 大 小 ， 而 且 减 少 
主 药 成 分 的 剂量 偏差 ， 改 善 药物 的 压缩 成 型 性 。 稀 释 剂 类 型 和 
用 量 的 选择 通常 取决 于 它 的 物理 化 学 性 质 ， 特 别 是 功能 性 指标 。 

稀释 剂 可 以 影响 制剂 的 成 型 性 和 制剂 性 能 (如 粉末 流动 
性 、 湿 法 颗粒 或 干 法 颗粒 成 型 性 、 含 量 均一 性 、 角 解 性 、 溶 
出 度 、 片 剂 外 观 、 片 剂 硬 度 和 脆 碎 度 、 物 理 和 化 学 稳定 性 
等 )。 一 些 稀释 剂 ( 如 微 晶 纤维 素 ) 常 被 用 作 干 黏合 剂 ， 因 为 
它们 在 最 终 压 片 的 时 候 能 赋予 片 剂 很 高 的 强度 。 

稀释 剂 功 能 性 指标 包括 : (1) 粒度 和 粒度 分 布 (通则 
0982); (2) 粒 子 形态 (通则 0982); (3) 松 密度 / 振 实 密度 / 真 
密度 ; 《4) 比 表面 积 ;〈5) 结 唱 性 (通则 0981); (6) 水 分 ( 通 
则 0832); (7) 流 动 性 ; (8) 溶 解 度 ; 9) 压缩 性 ;《10) 引 湿 
性 (通则 9103) 等 。 

二 、 狐 合剂 

黏合 剂 是 指 一 类 使 无 黏 性 或 黏 性 不 足 的 物料 粉末 聚集 成 
显 粒 ， 或 压缩 成 型 的 具 黏 性 的 固体 粉末 或 溶液 。 黏 合剂 在 制 
粒 溶液 中 溶解 或 分 散 ， 有 些 竺 合剂 为 干粉 。 随 着 制 粒 溶 液 的 
挥发 ， 黏 合剂 使 颗粒 的 各 项 性 质 ( 如 粒度 大 小 及 其 分 布 、 形 
态 、 含 量 均一 性 等 ) 符 合 要 求 。 湿 法 制 粒 通过 改善 颗粒 一 种 
或 多 种 性 质 ， 如 流动 性 、 操 作 性 、 强 度 、 抗 分 离 性 、 含 尘 
量 、 外 观 、 溶 解 度 、 压 缩 性 或 者 药物 释放 ， 使 得 颗粒 的 进 一 
步 加 工 更 为 容易 。 

黏合 剂 可 以 被 分 为 ，(1) 天 然 高 分 子 材料 ;(2) 合 成 聚合 
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物 ; 〈3) 糖 类 。 聚 合 物 的 化 学 属性 ， 包 括 结构 、 单 体 性 质 和 
聚合 顺序 、 功 能 基 团 、 聚 合 度 、 取 代 度 和 交 联 度 将 会 影响 制 
粒 过 程 中 的 相互 作用 。 同 一 聚合 物 由 于 来 源 或 合成 方法 的 
不 同 ， 它 们 的 性 质 可 能 显示 出 较 大 的 差异 。 常 用 黏合 剂 包 
括 淀粉 浆 、 纤 维 素 衍生 物 、 聚 维 酮 、 明 胶 和 其 他 一 些 黏 合 
剂 。 黏 合剂 通过 改变 微粒 内 部 的 黏附 力 生 成 了 湿 颗 粒 ( 聚 
集 物 ) 。 它 们 可 能 还 会 改变 界面 性 质 、 黏 度 或 其 他 性 质 。 
在 干燥 过 程 中 ， 它 们 可 能 产生 国体 桥 ， 赋 予 干 颗 粒 一 定 的 
机 械 强 度 。 

黏合 剂 的 功能 性 指标 包括 : (1) 表 面 张力 ; (2) 粒 度 、 
粒度 分 布 ( 通 则 0982); 3) 溶解度 ( 见 凡 例 ); 〈4)7 黏 度 ( 通 
则 0633); (5) 堆 密度 和 振 实 密度 ; (6) 比 表面 积 等 。 

三 、 贿 解 剂 

蚀 解 剂 是 加 入 到 处 方 中 促 使 制剂 迅速 崩 解 成 小 单元 并 使 
药物 更 快 溶解 的 成 分 。 当 骨 解 剂 接触 水 分 、 胃 液 或 肠 液 时 ， 
它们 通过 吸收 液体 膨胀 溶解 或 形成 凝 胶 ， 引 起 制剂 结构 的 破 
坏 和 崩 解 ， 促 进 药 物 的 溶出 。 不 同月 解 剂 发 挥 作用 的 机 制 主 
要 有 四 种 ， 膨胀、 变形 、 毛 细 管 作用 和 排斥 作用 。 在 片 剂 处 
方 中 ， 崩 解 剂 的 功能 最 好 能 具 两 种 以 上 。 骨 解 剂 的 功能 性 取 
决 于 多 个 因素 ， 如 它 的 化 学 特性 、 粒 度 及 粒度 分 布 以 及 粒子 
形态 ， 此 外 还 受 一 些 重要 的 片 剂 因 索 的 影响 ， 如 硬度 和 孔 
隙 率 。 

崩 解 剂 包括 天 然 的 、 合 成 的 或 化 学 改造 的 天 然 聚 合 物 。 
常用 月 解 剂 包 括 : 干 淀粉 、 羧 甲 基 淀 粉 钠 、 低 取代 羟 再 基 纤 
维 素 、 交 联 凌 甲 纤 维 素 钠 、 交 联 聚 维 酮 、 泡 腾 骨 解 剂 等 。 骨 
解 剂 可 为 非 解 离 型 或 为 阴离子 型 。 非 解 离 态 聚 合 物 主要 是 多 
糖 ， 如 淀粉 、 纤 维 素 、 支 链 淀粉 或 交 联 聚 维 酮 。 阴 离子 聚合 
物 主要 是 化 学 改 性 纤维 素 的 产物 等 。 离 子 聚 合 物 应 该 考虑 其 
化 学 性 质 。 胃 肠 道 pH 值 的 改变 或 者 与 离子 型 原料 药 (APIs) 
形成 复合 物 都 将 会 影响 崩 解 性 能 。 

与 裔 解 剂 功能 性 相关 的 性 质 包 括 : (1) 粒 径 及 其 分 布 ( 通 
则 0982); (2) 水 吸收 速率 ; (3) 膨 胀 率 或 膨胀 指数 ; (4) 粉 
体 流动 性 ; (5) 水 分 ; (6) 泡 腾 量 等 。 

四 、 润 滑 剂 

润滑 剂 的 作用 为 减 小 颗粒 间 、 颗 粒 和 固体 制剂 制造 设备 
如 片 剂 冲 头 和 冲模 的 金属 接触 面 之 间 的 摩擦 力 。 

润滑 剂 可 以 分 为 界面 润滑 剂 、 流 体 薄 膜 润滑 剂 和 液体 润 
滑 剂 。 界 面 润 滑 剂 为 两 亲 性 的 长 链 脂肪 酸 盐 ( 如 硬 脂 酸 镁 ) 或 
脂肪 酸 酯 (如 硬 脂 酰 醇 富 马 酸 钠 )， 可 附着 于 固体 表面 (颗粒 
和 机 器 零件 )， 减 小 颗粒 间或 颗粒 、 金 属 间 摩 擦 力 而 产生 作 
用 。 表 面 附着 受 底 物 表 面 的 性 质 影 响 ， 为 了 最 佳 附 着 效果 ， 
界面 润滑 剂 颗粒 往往 为 小 的 片 状 晶体 ;流体 薄膜 润滑 剂 是 男 
体 脂 肪 (如 氢化 植物 油 ，1 型 )， 甘 油 酯 (甘油 二 十 二 烷 酸 酯 
和 二 硬 脂 酸 甘油 酯 )， 或 者 脂肪 酸 ( 如 硬 脂 酸 )， 在 压力 作用 
下 会 熔化 并 在 颗粒 和 压 片 机 的 冲 头 周围 形成 薄膜 ， 这 将 有 利 
于 减 小 摩擦 力 。 在 压力 移 除 后 流体 薄膜 润滑 剂 重新 固化 ; 液 
体 润滑 剂 是 在 压 紧 之 前 可 以 被 颗粒 吸收 ， 而 压力 下 可 自 颗粒 
中 释放 的 液体 物质 ， 也 可 用 于 减 小 制造 设备 的 金属 间 新 
擦 力 。 
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常用 润滑 剂 包括 : 硬 脂 酸 镁 、 微 粉 硅胶 、 滑 石粉 、 和 毛 化 
植物 油 、 聚 乙 二 醇 类 、 月 桂 醇 硫酸 钠 。 

润滑 剂 的 主要 功能 性 指标 包括 : (1) 粒度 及 粒度 分 布 ( 通 
则 0982); (2) 比 表面 积 ; (3) 水 分 (通则 0831 和 通则 0832); 
(4) 多 晶 型 (通则 0981 和 通则 0451); (5) 纯 度 ( 如 硬 脂 酸 盐 
与 棕榈 酸 盐 比率 ); (6) 熔 点 或 熔 程 等 ;(7) 粉 体 流动 性 。 

五 、 助 流 剂 和 抗 结 块 剂 

助 流 剂 和 抗 结 块 剂 的 作用 是 提高 粉末 流速 和 减少 粉末 
聚集 结 块 。 助 流 剂 和 抗 结 块 剂 通常 是 无 机 物质 细 粉 。 它 们 
不 溶 于 水 但 是 不 疏水 。 其 中 有 些 物质 是 复杂 的 水 合 物 。 常 
用 助 流 剂 和 抗 结 块 剂 包括 : 滑石 粉 、 微 粉 硅胶 等 无 机 物质 
细 粉 。 

助 流 剂 可 吸附 在 较 大 颗粒 的 表面 ， 减 小 颗粒 间 黏 着 力 和 
内 聚 力 ， 使 颗粒 流动 性 好 。 此 外 ， 助 流 剂 可 分 散 于 大 颗粒 之 
间 ， 减 小 摩擦 力 。 抗 结 块 剂 可 吸收 水 分 以 阻止 结 块 现象 中 颗 
粒 桥 的 形成 。 

助 流 剂 和 抗 结 块 剂 的 功能 性 指标 包括 : 1) 粒度 及 粒度 
分 布 (通则 0982); (2) 表 面积 ;(3) 粉 体 流动 性 ; (4) 吸 收 
率 等 。 

六 、 空 心 胶 误 

胶囊 作为 药物 粉末 和 液体 的 载体 可 以 保证 剂量 的 准确 
和 运输 的 便利 。 空 心 胶 训 应 与 内 容 物 相 容 。 空 心 胶 守 通常 
包括 两 个 部 分 ( 即 胶囊 帽 和 胶囊 体 )， 都 是 留 柱状 ， 其 中 稍 
长 的 称 为 胶囊 体 ， 另 一 个 称 为 胶囊 帽 。 胶 囊 帽 和 胶 赛 体 紧 
密 结合 以 闭合 胶 讲 。 软 胶 训 是 由 沿 轴 缝 合 或 无 缝合 线 的 单 
片 构 成 。 

根据 原料 不 同 空心 胶囊 可 分 为 明胶 空心 胶囊 和 其 他 胶 
赛 。 明 胶 空心 胶 赛 由 源 于 猪 、 牛 、 或 鱼 的 明胶 制备 ;其 他 类 
型 胶 厢 由 非 动物 源 的 纤维 素 、 多 糖 等 制备 。 空 心 胶囊 也 含 其 
他 添加 剂 如 增 塑 剂 、 着 色 剂 、 趾 光 剂 和 抑 菌 剂 。 应 尽量 少 用 
或 不 用 抑 菌 剂 ， 空 心 胶 赛 所 用 添加 剂 的 种 类 和 用 量 应 符合 国 
家 药 用 或 食用 相关 标准 和 要 求 。 

空心 胶 守 可 装填 固体 、 半 固体 和 液体 制剂 。 传 统 的 空心 胶 
赛 应 在 37C 生 物 液体 如 胃 肠 液 里 迅速 溶化 或 项 解 。 空 心 胶囊 中 
可 以 引入 肠 溶 材料 和 调节 释放 的 聚合 物 ， 调 节 胶 赛 内 容 物 的 
释放 。 

水 分 随 着 胶囊 类 型 而 变化 ， 水 分 对 胶 赛 脆 度 有 显著 的 影 
响 。 平 衡水 分 对 剂型 稳定 性 有 关键 作用 ， 因 为 水 分 子 可 在 胶 
赛 内 容 物 和 胶囊 壳 之 间 迁 移 。 透 气 性 是 侵 重 要 的 一 个 指标 ， 
因为 羟 丙 甲 纤 维 素 胶 吉 有 开放 结构 ， 因 而 通常 其 胶囊 透气 性 
比 一 般 胶 宫 更 大 。 明 胶 胶 赛 贮 藏 于 较 高 的 温度 和 湿度 (如 
40'C/75% RH) 下 可 产生 交 联 ， 而 羟 丙 甲 纤 维 素 胶囊 不 会 产 
生 交 联 。 粉 末 内 容 物 里 的 醛 类 物质 因为 能 够 使 明胶 交 联 而 延 
长 崩 解 时 间 。 明 胶 胶囊 在 0.5% 盐 酸 条 件 和 36 一 38' 但 不 低 
于 30C 的 条 件 下 应 该 能 够 在 15 分 钟 内 其 解 。 羚 两 甲 纤维 素 
胶 训 在 30C 以 下 也 能 贿 解 。 

胶囊 壳 的 功能 性 指标 包括 : (1) 水 分 (通则 0832 和 通则 
0831); (2) 透 气 性 ; (3) 骨 解 性 (通则 0921 和 0931); (4) 脆 
碎 度 ; (5) 卦 性 ; (6) 冻 力 强 度 ; (7) 松 紧 度 等 。 


订 训 2 其 
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七 、 包 衣 材 料 

包 衣 可 以 掩盖 药物 异味 、 改 善 外 观 、 保 护 活性 成 分 、 调 
节 药 物 释 放 。 包 衣 材 料 包括 天 然 、 半 合成 和 合成 材料 。 它 们 
可 能 是 粉末 或 者 胶体 分 散 体系 (胶乳 或 伪 胶 乳 ) ， 通 常 制 成 溶 
液 或 者 水 相 及 非 水 相 体系 的 分 散 液 。 螨 类 和 脂 类 在 其 熔化 状 
态 时 可 直接 用 于 包 衣 ， 而 不 使 用 任何 溶剂 。 

包 衣 材料 的 功能 性 研究 应 针对 : (1) 溶 解 性 ， 如 上 肠 溶 包 
衣 材 料 不 溶 于 酸性 介质 而 溶 于 中 性 介质 ; (2) 成 膜 性 ; 〈3) 黏 
度 ; (4) 取 代 基 及 取代 度 ;(5) 抗 拉 强 度 ; (6) 透 气 性 ; (7) 粒 
度 等 。 

八 、 润 湿 剂 和 (或 ) 增 溶剂 

增 溶剂 包含 很 多 种 不 同 的 化 学 结构 和 等 级 。 典 型 的 增 溶 
剂 为 阴离子 型 非 解 离 型 表面 活性 剂 ， 在 水 中 自发 形成 的 胶 束 
形态 和 结构 ， 起 到 增 溶 作用 。 增 溶 机 理 常 常 与 难 溶性 药物 和 
增 溶剂 自 组 装 体 ( 如 胶东 ) 形 成 的 内 核 间 的 相互 作用 力 有 关 。 
还 有 一 些 类 型 的 增 溶剂 利用 与 疏水 性 分 子 相互 作用 的 聚合 物 
链 的 变化 ， 将 难 溶性 药物 溶 人 聚合 物 链 中 从 而 增加 药物 的 溶 
解 度 。 

增 溶剂 包括 固态 、 液 态 或 蜡 质 材料 。 它 们 的 化 学 结构 决 
定 其 物理 特性 。 然 而 增 溶剂 的 物理 特性 和 功效 取决 于 表面 活 
性 特性 和 亲 水 亲 油 平衡 值 (HLB) (通则 0713) 。 例 如 ， 十 二 
烷 基 硫 酸 钠 (HLB 值 为 40) 是 亲 水 性 的 ， 易 溶 于 水 ， 一旦 在 
水 中 分 散 ， 即 自发 形成 胶 束 。 增 溶剂 特殊 的 亲 水 和 亲 油 特性 
可 以 由 其 临界 胶 束 浓度 (CMC) 来 表征 。 

与 润 湿 剂 / 增 溶剂 有 关 的 功能 性 指标 包括 : (1)HLB 值 ; 
(2) 黏 度 ; (3) 组 成 ， 检 查 法 可 参考 通则 0301、0601、0633、 
0631、0713、0661、0982 等 ; (4) 临 界 胶 束 浓度 等 ，(5) 表 
面 张力 。 

九 、 栓 剂 基质 

栓剂 基质 为 制造 直肠 栓剂 和 阴道 栓剂 的 基质 。 常 用 栓剂 
基质 包括 : 油脂 性 基质 ， 如 可 可 豆 脂 、 半 合成 椰 油 酷 、 半 合 
成 或 全 合成 脂肪 酸 甘油 酯 等 ;水 溶性 基质 ， 如 甘油 明胶 、 聚 
乙 二 醇 、 泊 洛 沙 姆 等 。 

栓剂 应 在 略 低 于 体温 (37"C) 下 融化 或 溶解 而 释放 药物 ， 
其 释放 机 制 为 溶 蚀 或 扩散 分 配 。 高 熔点 脂肪 栓剂 基质 在 体温 
条 件 下 应 融化 。 水 溶性 基质 应 能 够 溶解 或 分 散 于 水 性 介质 中 ， 
药物 释放 机 制 是 溶 蚀 和 扩散 机 制 。 

栓剂 基质 最 重要 的 物理 性 质 便 是 它 的 融 程 。 一 般 来 说 ， 
栓剂 基质 的 融 程 在 27 一 45"C。 然 而 ， 单 一 栓剂 基质 的 融 程 
较 窗 ， 通 常 在 2~3°C 之 间 。 基 质 融 程 的 选择 应 考虑 其 他 处 
方 成 分 对 最 终 产 品 融 程 的 影响 。 

高 熔点 亲 脂 性 栓剂 基质 是 半 合 成 的 长 链 脂肪 酸 甘油 三 酯 
的 混合 物 ， 包 括 单 甘 油 酯 、 双 甘油 酯 ， 也 可 能 存在 乙 氧化 脂 
肪 酸 。 根 据 基质 的 融 程 、 羟 值 、 酸 值 、 碘 值 、 凝 固 点 和 皂 化 
值 ， 可 将 基质 分 为 不 同 的 级 别 。 

亲 水 性 栓剂 基质 通常 是 亲 水 性 半 固 体 材 料 的 混合 物 ， 在 
室温 条 件 下 为 固体 ， 而 当 用 于 使 用 者 时 ， 药 物 会 通过 基质 的 
熔融 、 溶 蚀 和 溶出 机 制 而 释放 出 来 。 相 对 于 高 熔点 栓剂 基 
质 ， 亲 水 性 栓剂 基质 有 更 多 羟基 和 其 他 亲 水 性 基 团 。 聚 乙 二 
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醇 为 一 种 亲 水 性 基质 ， 具 有 合适 的 融化 和 溶解 行为 。 

因此 ， 栓 剂 基质 的 功能 性 指标 可 参考 通则 0107、0612 
和 通则 0613、0713 等 。 

十 、 助 悬 剂 和 (或 ) 增 稠 剂 

在 药物 制剂 中 ， 助 悬 剂 和 (或 ) 增 稠 剂 用 于 稳定 分 散 系统 
〈 例 如 混 悬 剂 或 乳剂 )， 其 机 制 为 减少 溶质 或 颗粒 运动 的 速 
率 ， 或 降低 液体 制剂 的 流动 性 。 

助 悬 剂 、 增 稠 剂 稳定 分 散 体 系 或 增 笛 效 应 有 多 种 机 制 。 
常见 的 是 大 分 子 链 或 细 黏 土 束 缚 溶剂 导致 儿 度 增加 和 层 流 中 
断 。 其 余 包 括 制 剂 中 的 辅料 分 子 或 颗粒 形成 三 维 结构 的 凝 
胶 ， 和 大 分 子 或 矿物 质 吸附 于 分 散 颗 粒 或 液 滴 表面 产生 的 立 
体 作 用 。 每 种 机 制 (黏度 增 加 ， 凝 胶 形成 或 立体 稳定 性 ) 是 畏 
料 流 变 学 特性 的 体现 ， 由 于 辅料 的 分 子 量 大 和 粒 径 较 大 ， 其 
流 变 学 的 性 质 为 非 牛 顿 流体 。 此 类 辅料 的 分 散 体 表现 出 一 定 
的 黏 弹性 。 

助 悬 剂 或 增 笛 剂 可 以 是 低 分 子 也 可 以 是 大 分 子 或 矿物 
质 。 低 分 子 助 悬 剂 或 增 稠 剂 如 甘油 、 糖 浆 。 大 分 子 助 悬 剂 或 
增 稠 剂 包括 (a) 亲 水 性 的 碳水 化 合 物 高 分 子 [阿拉 伯 胶 、 琼 
脂 、 海 营 酸 、 羧 甲 纤维 素 、 角 又 ( 菜 ) 胶 、 糊 精 、 结 冷 胶 、 瓜 
尔 豆 胶 、 羟 乙 纤维 索 、 羟 丙 纤 维 素 、 羟 丙 甲 纤维 素 、 麦 芽 糖 
糊 精 、 甲 基 纤 维 素 、 果 胶 、 丙 二 醇 海 藻 酸 、 海 藻 酸 钠 、 淀 
粉 、 西 黄 著 胶 和 黄 原 胶 树 胶 ] 和 (b) 非 碳水 化 合 物 亲 水 性 大 
分 子 ， 包 括 明胶 、 聚 维 酮 、 卡 波 姆 、 聚 氧 乙烯 和 聚 乙烯 醇 。 
矿物 质 助 悬 剂 或 增 稠 剂 包 括 硅 镁 土 、 皂 土 ( 斑 脱 土 )、 硅 酸 镁 
铝 、 二 氧化 硅 等 。 单 硬 脂 酸 铝 ， 按 功能 分 类 既 非 大 分 子 也 非 
矿物 质 类 助 悬 剂 或 增 稠 剂 。 它 主要 包含 不 同 组 分 比例 的 单 硬 
脂 酸 铝 和 单 棕榈 酸 铝 。 

助 悬 剂 和 增 稠 剂 的 功能 性 指标 为 黏度 (通则 0633) 等 。 

十 一 、 软 高 基质 

软膏 是 黏稠 的 用 于 体 玫 不同 部 位 的 半 固 体外 用 制剂 。 软 
宫 基 质 是 其 主要 组 成 成 分 并 决定 其 物理 性 质 。 软 宫 基 质 可 作 
为 药物 的 外 用 载体 并 可 作为 润 湿 剂 和 皮肤 保护 剂 。 

软膏 基质 是 具有 相对 高 黏度 的 液体 含混 悬 固体 的 稳定 混 
合 物 。 

软膏 基质 分 为 (a) 油 性 基质 , 不 溶 于 水 ， 无 水 、 不 吸收 
水 ， 难 以 用 水 去 除 ( 如 凡士林 ); 〈b) 吸 收 性 软 这 基质 :， 无 水 ， 
但 能 够 吸收 一 定量 的 水 ， 不 溶 于 水 而 且 不 易 用 水 去 除 ( 如 羊 
毛 脂 );(c) 乳 剂型 基质 ， 通常 是 水 包 油 或 油 包 水 型 ， 其 中 含 
水 ， 能 够 吸收 水 分 ， 在 水 中 也 无 法 溶解 (如 乳 谊 ); (d) 水 溶 
性 软膏 基质 : 本身 无 水 ， 可 以 吸水 ， 能 溶 于 水 ， 可 用 水 去 除 
(如 聚 乙 二 醇 )。 

被 选择 的 软膏 基质 应 惰性 、 化 学 稳定 。 

黏度 和 熔 程 是 乳 膏 基质 的 重要 功能 性 指标 ， 可 参见 通则 
0633 和 通则 0613。 
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药 包 材 即 直接 与 药品 接触 的 包装 材料 和 容器 ， 系 指 药品 
生产 企业 生产 的 药品 和 医疗 机 构 配 制 的 制剂 所 使 用 的 直接 与 
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药品 接触 的 包装 材料 和 容器 。 作 为 药品 的 一 部 分 ， 药 包 材 本 
身 的 质量 、 安 全 性 、 使 用 性 能 以 及 药 包 材 与 药物 之 间 的 相 容 
性 对 药品 质量 有 着 十 分 重要 的 影响 。 药 包 材 是 由 一 种 或 多 种 
材料 制 成 的 包装 组 件 组 合 而 成 , 应 具有 良好 的 安全 性 、 适 应 
性 、 稳 定性 、 功 能 性 、 保 护 性 和 便利 性 ， 在 药品 的 包装 、 贮 
藏 、 运 输 和 使 用 过 程 中 起 到 保护 药品 质量 、 安 全 、 有 效 、 实 
现 给 药 目的 (如 气 雾 剂 ) 的 作用 。 

药 包 材 可 以 按 材质 、 形 制 和 用 途 进行 分 类 。 

按 材质 分 类 ”可 分 为 塑料 类 、 人 金属 类 、 玻 璃 类 、 陶 瓷 
类 、 橡 胶 类 和 其 他 类 (如 纸 、 干 燥 剂 ) 等 ， 也 可 以 由 两 种 或 两 
种 以 上 的 材料 复合 或 组 合 而 成 (如 复合 膜 、 锅 塑 组 合 盖 等 )。 
常用 的 塑料 类 药 包 材 如 药 用 低 密 度 聚 乙烯 滴 眼 剂 瓶 、 口 服 固 
体 药 用 高 密度 聚 乙烯 瓶 、 聚 丙烯 输液 瓶 等 ， 常 用 的 玻璃 类 药 
包 材 有 钠 钙 玻璃 输液 瓶 、 低 硼 硅 玻 璃 安 诉 、 中 碘 硅 管制 注射 
剂 瓶 等 ， 常 用 的 橡胶 类 药 包 材 有 注射 液 用 氯 化 丁 基 橡 胶 塞 、 
药 用 合成 聚 异 戊 二 烯 热 片 、 口 服 液体 药 用 硅 橡 胶 热 片 等 ; 常 
用 的 金属 类 药 包 材 如 药 用 铝 锁 、 铁 制 的 清凉 油 盒 。 

按 用 途 和 形制 分 类 ”可 分 为 输液 瓶 ( 袋 、 膜 及 配件 ) 、 安 
额 、 药 用 (注射 剂 、 口 服 或 者 外 用 剂型 ) 瓶 ( 管 、 盖 ) 、 药 用 胶 
塞 、 药 用 预 灌 封 注射 器 、 药 用 滴 眼 ( 鼻 、 耳 ) 剂 瓶 、 药 用 硬 片 
( 膜 )、 药 用 铝箔 、 药 用 软 音 管 ( 盒 );、 药 用 喷 ( 气 ) 雾 剂 泵 ( 阀 
门 、 钢 、 简 )、 药 用 干燥 剂 等 。 

药 包 材 的 命名 应 按照 用 途 、 材 质 和 形制 的 顺序 编制 ， 文 
字 简洁 ， 不 使 用 夸大 修饰 语言 ， 尽 量 不 使 用 外 文 缩写 。 如 口 
服 液体 药 用 聚 丙烯 瓶 。 

药 包 材 在 生产 和 应 用 中 应 符合 下 列 要 求 。 

药 包 材 的 原料 应 经 过 物理 、 化 学 性 能 和 生物 安全 评估 ， 
应 具有 一 定 的 机 械 强 度 、 化 学 性 质 稳 定 、 对 人 体 无 生物 学 意 
义 上 的 毒害 。 药 包 材 的 生产 条 件 应 与 所 包装 制剂 的 生产 条 件 
相 适 应 ; 药 包 材 生产 环境 和 工艺 流程 应 按照 所 要 求 的 空气 洁 
净 度 级 别 进行 合理 布局 ， 生 产 不 洗 即 用 药 包 材 ， 从 产品 成 型 
及 以 后 各 工序 其 洁净 度 要 求 应 与 所 包装 的 药品 生产 洁净 度 相 
同 。 根 据 不 同 的 生产 工艺 及 用 途 ， 药 包 材 的 微生物 限度 或 无 
菌 应 符合 要 求 ; 注射 剂 用 药 包 材 的 热 原 或 细菌 内 毒素 、 无 菌 
等 应 符合 所 包装 制剂 的 要 求 ; 眼 用 制剂 用 药 包 材 的 无 菌 等 应 
符合 所 包装 制剂 的 要 求 。 

药品 生产 企业 生产 的 药品 及 医疗 机 构 配 制 的 制剂 应 使 用 
国家 批准 的 、 符 合生 产 质 量规 范 的 药 包 材 ， 药 包 材 的 使 用 范 
围 应 与 所 包装 的 药品 给 药 途 径 和 制剂 类 型 相 适 应 。 药 品 应 使 
用 有 质量 保证 的 药 包 材 ， 药 包 材 在 所 包装 药物 的 有 效 期 内 应 
保证 质量 稳定 ， 多 剂量 包装 的 药 包 材 应 保证 药品 在 使 用 期 间 
质量 稳定 。 不 得 使 用 不 能 确保 药品 质量 和 国家 公布 淘汰 的 药 
包 材 ， 以 及 可 能 存在 安全 隐患 的 药 包 材 。 

药 包 材 与 药物 的 相 容 性 研究 是 选择 药 包 材 的 基础 ， 药 物 
制剂 在 选择 药 包 材 时 必须 进行 药 包 材 与 药物 的 相 容 人 性 研究 。 
药 包 材 与 药物 的 相 容 性 试验 应 考虑 剂型 的 风险 水 平和 药物 与 
药 包 材 相互 作用 的 可 能 性 ( 表 1) ， 一 般 应 包括 以 下 几 部 分 内 
容 ， 药 包 材 对 药物 质量 影响 的 研究 ， 包 括 药 包 材 (如 印刷 
物 、 黏 合 物 、 添 加 剂 、 残 留 单 体 、 小 分 子 化 合 物 以 及 加 工 和 
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使 用 过 程 中 产生 的 分 解 物 等 ) 的 提取 、 迁 移 研究 及 提取 、 迁 
移 研 究 结果 的 毒 理 学 评估 ， 药 物 与 药 包 材 之 间 发 生 反应 的 可 
能 性 ， 药 物 活 性 成 分 或 功能 性 辅料 被 药 包 材 吸 附 或 吸收 的 情 
况 和 内 容 物 的 逸 出 以 及 外 来 物 的 渗透 等 ; @@ 药 物 对 药 包 材 影 
响 的 研究 ， 考 察 经 包装 药物 后 药 包 材 完 整 性 、 功 能 性 及 质量 
的 变化 情况 ， 如 玻璃 容器 的 脱 片 、 胶 塞 变形 等 ; 包装 制 剂 
后 药物 的 质量 变化 (药物 稳定 性 )， 包 括 加 速 试验 和 长 期 试验 
药品 质量 的 变化 情况 。 


表 1 药 包 材 风 险 程度 分 类 


1. 吸入 气 雾 剂 及 喷雾 剂 
， 注射 液 、 冲 洗 剂 


1 注射 用 无 
菌 粉末 
2. 吸 人 粉 雾 剂 

3. 植 入 剂 


. 腿 用 液体 制剂 

2. 鼻 吸 人 气 雾 剂 及 喷 
雾 剂 

3, 软 高 剂 、 乳 育 剂 、 糊 

剂 、 凝 胶 剂 及 贴 谊 

剂 、 膜 剂 

. 外 用 液体 制剂 

2. 外 用 及 舌 下 给 药 用 气 
雾 剂 

3, 栓剂 
,口服 液体 制剂 


口服 片 剂 、 
胶囊 剂 


药 包 材 标准 是 为 保证 所 包装 药品 的 质量 而 制定 的 技术 要 
求 。 国 家 药 包 材 标准 由 国家 颁布 的 药 包 材 标准 (YBB 标准 ) 
和 产品 注册 标准 组 成 。 药 包 材 质量 标准 分 为 方法 标准 和 产品 
标准 ， 药 包 材 的 质量 标准 应 建立 在 经 主管 部 门 确认 的 生产 条 
件 、 生 产 工艺 以 及 原材料 牌号 、 来 源 等 基础 上 ， 按 照 所 用 材 
料 的 性 质 、 产 品 结构 特性 、 所 包装 药物 的 要 求 和 临床 使 用 要 
求 制定 试验 方法 和 设置 技术 指标 。 上 述 因 素 如 发 生变 化 ， 均 
应 重新 制定 药 包 材 质量 标准 ， 并 确认 药 包 材质 量 标准 的 适用 
性 ， 以 确保 药 包 材 质量 的 可 控 性 ; 制定 药 包 材 标准 应 满足 对 
药品 的 安全 性 、 适 应 性 、 稳 定性 、 功 能 性 、 保 护 性 和 便利 性 
的 要 求 。 不 同 给 药 途径 的 药 包 材 ， 其 规格 和 质量 标准 要 求 亦 
不 相同 ， 应 根据 实际 情况 在 制剂 规格 范围 内 确定 药 包 材 的 规 
格 ， 并 根据 制剂 要 求 、 使 用 方式 制定 相应 的 质量 控制 项 目 。 
在 制定 药 包 材质 量 标准 时 既 要 考虑 药 包 材 自身 的 安全 性 ， 也 
要 考虑 药 包 材 的 配合 性 和 影响 药物 的 贮藏 、 运 输 、 质 量 、 安 
全 性 和 有 效 性 的 要 求 。 药 包 材 产品 应 使 用 国家 颁布 的 YBB 
标准 ， 如 需 制 定 产品 注册 标准 的 ， 其 项 目 设 定 和 技术 要 求 不 
得 低 于 同类 产品 的 YBB 标准 。 

药 包 材 产 品 标准 的 内 容 主 要 包括 三 部 分 ， 中 物理 性 能 : 
主要 考察 影响 产品 使 用 的 物理 参数 、 机 械 性 能 及 功能 性 指 
标 ， 如 : 橡胶 类 制品 的 穿刺 力 、 穿 刺 落 悄 ， 塑 料及 复合 膜 类 
制品 的 密封 性 、 阻 隔 性 能 等 ， 物 理性 能 的 检测 项 目 应 根据 标 
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准 的 检验 规则 确定 抽样 方案 ， 并 对 检测 结果 进行 判断 。 四 化 
学 性 能 ， 考 察 影响 产品 性 能 、 质 量 和 使 用 的 化 学 指标 ， 如 溶 
出 物 试验 、 溶 剂 残留 量 等 。@ 生 物性 能 :考察 项 目 应 根据 所 
包装 药物 制剂 的 要 求 制 定 ， 如 注射 剂 类 药 包 材 的 检验 项 目 包 
括 细胞 毒性 、 急 性 全 身 毒 性 试验 和 溶血 试验 等 ; 滴 眼 剂 瓶 应 
考察 异常 毒性 、 眼 刺激 试验 等 。 

药 包 材 的 包装 上 应 注 明 包装 使 用 范围 、 规 格 及 贮藏 要 
求 ， 并 应 注 明 使 用 期 限 。 

9622 药 用 玻璃 材料 和 容器 指导 原则 

药 用 玻璃 材料 和 容器 用 于 直接 接触 各 类 药物 制剂 的 包 
装 ， 是 药品 的 组 成 部 分 。 玻 璃 是 经 高 温 熔 融 、 冷 却 而 得 到 的 
非 晶 态 透明 固体 ， 是 化 学 性 能 最 稳定 的 材料 之 一 。 该 类 产品 
不 仅 具 有 良好 的 耐水 性 、 耐 酸性 和 一 般 的 耐 碱 性 ， 还 具有 良 
好 的 热 稳定 性 、 一 定 的 机 械 强 度 、 光 洁 、 透 明 、 易 清洗 消 
毒 、 高 阻隔 性 、 易 于 密封 等 一 系列 优点 ， 可 广泛 地 用 于 各 类 
药物 制剂 的 包装 。 

药 用 玻璃 材料 和 容器 可 以 从 化 学 成 分 和 性 能 、 耐 水 性 、 
成 型 方法 等 进行 分 类 。 

按 化 学 成 分 和 性 能 分 类 ” 药 用 玻璃 国家 药 包 材 标准 
(YBB 标准 ) 根 据 线 热膨胀 系数 和 三 氧化 二 硼 含 量 的 不 同 ， 
结合 玻璃 性 能 要 求 将 药 用 玻璃 分 为 高 硼 硅 玻璃 、 中 硼 硅 玻 
璃 、 低 硼 硅 玻璃 和 钠 钙 玻璃 四 类 。 各 类 玻璃 的 成 分 及 性 能 要 
求 如 下 表 。 

按 耐水 性 能 分 类 ” 药 用 玻璃 材料 按 显 粒 耐 水 性 的 不 同 分 
为 I 类 玻璃 和 于 类 玻璃 。I 类 玻璃 即 为 硼 硅 类 玻璃 ， 具 有 高 
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的 耐水 性 ; 亚 类 玻璃 即 为 钠 钙 类 玻璃 ， 具 有 中 等 耐水 性 。 严 
类 玻璃 制 成 容器 的 内 表面 经 过 中 性 化 处 理 后 ， 洒 达到 高 的 内 
表面 耐水 性 ， 称 为 下 类 玻璃 容器 。 

按 成 型 方法 分 类 ” 药 用 玻璃 容器 根据 成 型 工艺 的 不 同 可 
分 为 模 制 瓶 和 管制 瓶 。 模 制 瓶 的 主要 品种 有 大 容量 注射 液 包 
装 用 的 输液 瓶 、 小 容量 注射 剂 包装 用 的 模 制 注射 剂 瓶 (或 称 
西林 瓶 ) 和 口服 制剂 包装 用 的 药 瓶 ;管制 瓶 的 主要 品种 有 小 
容量 注射 剂 包 装 用 的 安 闪 、 管 制 注射 剂 瓶 (或 称 西林 瓶 )、 预 
灌 封 注射 器 玻璃 针管 、 笔 式 注射 器 玻璃 套 简 (或 称 卡 氏 瓶 )， 
口服 制剂 包装 用 的 管制 口服 液体 瓶 、 药 瓶 等 。 不 同 成 型 生产 
工艺 对 玻璃 容器 质量 的 影响 不 同 ， 管 制 瓶 热 加 工 部 位 内 表面 
的 化 学 耐 受 性 低 于 未 受热 的 部 位 ， 同 一 种 玻璃 管 加 工 成 型 后 
的 产品 质量 可 能 不 同 。 

药 用 玻璃 材料 和 容器 在 生产 、 应 用 过 程 中 应 符合 下 列 基 
本 要 求 。 

药 用 玻璃 材料 和 容器 的 成 分 设计 应 满足 产品 性 能 的 要 
求 ， 生产 中 应 严格 控制 玻璃 配方 ， 保 证 玻璃 成 分 的 稳定 ， 控 
制 有 毒 有 害 物质 的 引 和 人， 对 生产 中 必须 使 用 的 有 毒 有 害 物质 
应 符合 国家 规定 ， 且 不 得 影响 药品 的 安全 性 。 

药 用 玻璃 材料 和 容器 的 生产 工艺 应 与 产品 的 质量 要 求 相 
一 致 ， 不 同窗 炉 、 不 同 生产 线 生产 的 产品 质量 应 具有 一 致 
性 ， 对 玻璃 内 表面 进行 处 理 的 产品 在 提高 产品 性 能 的 同时 不 得 
给 药品 带 来 安全 隐患 ， 并 保证 其 处 理 后 有 效 性 能 的 稳定 性 。 

药 用 玻璃 容器 应 清洁 透明 ， 以 利于 检查 药 液 的 可 见 蜡 
物 、 杂 质 以 及 变质 情况 ,一 般 药物 应 选用 无 色 玻璃 ， 当 药物 
有 避 光 要 求 时 ， 可 选择 棕色 透明 琉璃， 不宜 选择 其 他 颜色 的 
玻璃 ; 应 具有 和 较 好 的 热 稳定 性 ， 保 证 高 温 灭 菌 或 冷冻 干燥 中 


化 学 组 成 及 性 能 i, 
高 确 硅 玻璃 | 中 硼 硅 玻璃 低 硼 硅 玻璃 钠 钙 玻璃 
0 < 
NasO+ KiO x (%) 约 11.5 12 一 16 
平均 线 热 膨胀 系数 了 X10-sK-! | 
3.2~3.4 3.5~6.1 7.6~9.0 
(20~300'C) 
TIT i || 2 
98YC 颗粒 耐水 性 @ HGB1 级 HGB1 级 HGB 1 级 或 HGB 2 级 | HGB 2 级 或 HGB 3 级 
内 表面 耐水 性 @ HCl1 级 HC1 级 HC2 级 或 HC3 级 
到 rm 
耐酸 性 能 
也 了 瑞生 1 1 
ET 了 


* 各 种 玻璃 的 化 学 组 成 并 不 恒定 ， 是 在 一 定 范围 内 波动 ， 因 此 同类 型 玻璃 化 学 组 成 允许 有 变化 ， 不 同 的 玻璃 厂家 生产 的 玻璃 化 学 组 成 也 


稍 有 不 同 。 
参照 《平均 线 热 膨胀 系数 测定 法 》 
@@ 参 照 《 玻 璃 颗粒 在 121C 耐 水 性 测定 法 和 分 级 》 
名 参照 《 玻 璃 颗粒 在 98C 耐水 性 测定 法 和 分 级 》 
图 参照 《121C 内 表面 耐水 性 测定 法 和 分 级 》 
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不 破裂 ; 应 有 足够 的 机 械 强 度 ， 能 耐 受热 压 灭 菌 时 产生 的 较 
高 压力 差 ， 并 避免 在 生产 、 运 输 和 贮存 过 程 中 所 造成 的 破 
损 ， 应 具有 和 良好 的 临床 使 用 性 ， 如 安 颜 折断 力 应 符合 标准 规定 ; 
应 有 一 定 的 化 学 稳定 性 ， 不 与 药品 发 生 影响 药品 质量 的 物质 交 
换 ， 如 不 发 生 玻 璃 脱 片 、 不 引起 药 液 的 pH 值 变化 等 。 

药品 生产 企业 应 根据 药物 的 物理 、 化 学 性 质 以 及 相 容 性 
试验 研究 结果 选择 适合 的 药 用 玻璃 容器 。 对 生物 制品 、 偏 酸 
偏 碱 及 对 pH 值 敏感 的 注射 剂 ， 应 选择 121C 颗粒 法 耐水 性 
为 级 及 内 表面 耐水 性 为 HC1 级 的 药 用 玻璃 容器 或 其 他 适 
宜 的 包装 材料 。 

玻璃 容器 与 药物 的 相 容 性 研究 应 主要 关注 玻璃 成 分 中 金 
属 离子 向 药 液 中 的 迁移 ， 玻 璃 容器 中 有 害 物 质 的 浸出 量 不 得 
超过 安全 值 ， 各 种 离子 的 浸出 量 不 得 影响 药品 的 质量 ， 如 
碱 金属 离子 的 浸出 应 不 导致 药 液 的 pH 值 变 化 ; 药物 对 玻 
璃 包装 的 作用 应 考察 玻璃 表面 的 侵蚀 程度 ， 以 及 药 液 中 玻 
璃 局 和 玻璃 脱 片 等 ， 评 估 玻 璃 脱 片 及 非 肉 眼 可 见 和 肉眼 可 
见 玻璃 颗粒 可 能 产生 的 危险 程度 ， 玻 璃 容器 应 能 承受 所 包 
装 药物 的 作用 ， 药 品 贮藏 的 过 程 中 玻璃 容器 的 内 表面 结构 
不 被 破坏 。 

影响 玻璃 容器 内 表面 耐 受 性 的 因素 有 很 多 ， 包 括 玻 璃 
化 学 组 成 、 管 制 瓶 成 型 加 工 的 温度 和 加 工 速度 、 玻 璃 容器 
内 表面 处 理 的 方式 (如 硫化 处 理 )、 贮 藏 的 温度 和 湿度 、 终 
端 灭 菌 条 件 等 ; 此 外 药物 原料 以 及 配方 中 的 缓冲 液 ( 如 本 
酸 盐 缓冲 液 、 柠 檬 酸 盐 缓冲 液 、 磷 酸 盐 缓冲 液 等 )、 有 机 
酸 盐 ( 如 葡萄 糖 酸 赴 、 苹 果 酸 盐 、 琥 珀 酸 盐 、 酒 石 酸 盐 
等 ) 、 高 离子 强度 的 碱 金属 盐 、 络 合剂 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 
等 也 会 对 玻璃 容器 内 表面 的 耐 受 性 产生 不 良 影响 。 因 此 在 
相 容 性 研究 中 应 综合 考察 上 述 因素 对 玻璃 容器 内 表面 耐 受 
性 造成 的 影响 。 
9901 国家 药品 标准 物质 制备 指导 原则 

本 指导 原则 用 于 规范 和 指导 国家 药品 标准 物质 的 制备 ， 
保证 国家 药品 标准 的 执行 。 

一 、 国 家 药品 标准 物质 品种 的 确定 

根据 国家 药品 标准 制定 及 修订 的 需要 ， 确 定 药品 标准 物 
质 的 品种 。 

二 、 人 外 选 国家 药品 标准 物质 原料 的 选择 

1. 原料 的 选择 应 满足 适用 性 、 代 表 性 及 可 获得 性 的 
原则 。 

2. 原料 的 性 质 应 符合 使 用 要 求 。 

3. 原料 的 均匀 性 、 稳 定性 及 相应 特性 量 值 范 围 应 适合 
该 标准 物质 的 用 途 。 

三 、 候 选 国家 药品 标准 物质 的 制备 

1. 根据 候选 药品 标准 物质 的 理化 性 质 ， 选 择 合理 的 制备 方 
法 和 工艺 流程 ， 防 止 相应 特性 量 值 的 变化 ， 并 避免 被 污染 。 

2. 对 不 易 均 匀 的 候选 药品 标准 物质 ， 在 制备 过 程 中 除 
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采取 必要 的 均匀 措施 外 ， 还 应 进行 均匀 性 初 检 

3. 对 相应 特性 量 值 不 稳定 的 候选 药品 标准 物质 ， 在 制 
备 过 程 中 应 考察 影响 稳定 性 的 因素 ， 采 取 必 要 的 措施 保证 其 
稳定 性 ， 并 选择 合适 的 储存 条 件 。 

4. 当 候 选 药品 标准 物质 制备 量 大 时 ， 为 便于 保存 可 采 
取 分 级 分 装 。 

5. 候选 药品 标准 物质 供应 者 须 具 备 良 好 的 实验 条 件 和 
能 力 ， 并 应 提供 以 下 资料 。 

(1) 试 验方 法 、 量 值 、 试 验 重复 次 数 、 必 要 的 波谱 及 色 
谱 等 资料 ; 

(2) 符 合 稳定 性 要 求 的 储存 条 件 ( 温 度 、 湿 度 和 光照 等 ); 

(3) 候 选 药品 标准 物质 引 湿 性 研究 结果 及 说 明 ; 

(4) 加 速 稳定 性 研究 结果 ; 

(5) 有 关 物 质 的 鉴别 及 百分比 ， 国 家 药品 标准 中 主 组 分 
的 相对 响应 因子 等 具体 资料 ; 

(6) 涉 及 危害 健康 的 最 新 的 安全 性 资料 。 

四 、 候 选 国家 药品 标准 物质 的 标定 

候选 药品 标准 物质 按 以 下 要 求 进行 标定 ， 必 要 时 应 与 国 
际 标准 物质 进行 比 对 。 

1. 化 学 结构 或 组 分 的 确证 

(1) 验 证 已 知 结构 的 化 合 物 需 要 提供 必要 的 理化 参数 及 
波谱 数据 ， 并 提供 相关 文献 及 对 比 数据 。 如 无 文献 记载 ， 应 
提供 完整 的 结构 解析 过 程 。 

(2) 对 于 不 能 用 现代 理化 方法 确定 结构 的 药品 标准 物质 ， 
应 选用 适当 的 方法 对 其 组 分 进行 确证 。 

2. 理化 性 质 检查 

应 根据 药品 标准 物质 的 特性 和 具体 情况 确定 理化 性 质 检 
验 项 目 ， 如 性 状 、 熔 点 、 比 旋 度 、 晶 型 以 及 干燥 失重 、 引 湿 
性 等 。 

3. 纯度 及 有 关 物 质 检查 

应 根据 药品 标准 物质 的 使 用 要 求 确定 纯度 及 有 关 物 质 的 
检查 项 ， 如 反应 中 间 体 、 副 产物 及 相关 杂质 等 。 

4. 均匀 性 检验 

几 成 批 制备 并 分 装 成 最 小 包装 单元 的 候选 药品 标准 物 
质 ， 必 人 须 进行 均匀 性 检验 。 对 于 分 级 分 装 的 候选 药品 标准 物 
质 ， 凡 由 大 包装 分 装 成 最 小 包装 单元 时 ， 均 应 进行 均 义 
性 检验 。 

5. 定 值 

符合 上 述 要 求 后 ， 方 可 进行 定 值 。 

定 值 的 测量 方法 应 经 方法 学 考察 证 明 准 确 可 靠 。 应 先 研 
究 测 量 方法 、 测 量 过 程 和 样品 处 理 过 程 所 固有 的 系统 误差 和 
随机 误差 ， 如 溶解 、 分 离 等 过 程 中 被 测 样品 的 污染 和 损失 ; 
对 测量 仪器 要 定期 进行 校准 ， 选 用 具有 可 潮 源 的 基准 物 ; 要 
有 可 行 的 质量 保证 体系 ， 以 保证 测量 结果 的 溯源 性 。 

(1) 定 值 原则 

在 测定 一 个 候选 化 学 标准 品 /对 照 品 含量 时 ， 水 分 、 有 
机 溶剂 、 无 机 杂质 和 有 机 成 分 测定 结果 的 总 和 应 为 100%。 
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《2) 选 用 下 列 方式 对 候选 药品 标准 物质 定 值 

采用 高 准确 度 的 绝对 或 权威 测量 方法 定 值 

测量 时 ， 要 求 两 个 以 上 分 析 者 在 不 同 的 实验 装置 上 独立 
地 进行 操作 。 

@ 采 用 两 种 以 上 不 同 原 理 的 已 知 准确 度 的 可 靠 方 
法 定 值 

研究 不 同 原理 的 测量 方法 的 精密 度 ， 对 方法 的 系统 误差 
进行 估计 ， 采 取 必 要 的 手段 对 方法 的 准确 度 进行 验证 。 

@ 多 个 实验 室 协作 定 值 

参加 协作 标定 的 实验 室 应 具有 候选 药品 标准 物质 定 值 的 
必 备 条 件 及 相关 实验 室 资质 。 每 个 实验 室 应 采用 规定 的 测量 
方法 。 协 作 实 验 室 的 数目 或 独立 定 值 组 数 应 符合 统计 学 
的 要 求 。 
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五 、 候 选 国 家 药品 标准 物质 的 稳定 性 考察 

1. 候选 药品 标准 物质 应 在 规定 的 储存 或 使 用 条 件 下 ， 
定期 进行 相应 特性 量 值 的 稳定 性 考察 。 

2， 稳 定性 考察 的 时 间 间 隔 可 以 依据 先 密 后 疏 的 原则 。 
在 考察 期 间 内 应 有 多 个 时 间 间 隔 的 监测 数据 。 

(1) 当 候选 药品 标准 物质 有 多 个 特性 量 值 时 ， 应 选择 易 
变 的 和 有 代表 性 的 特性 量 值 进行 稳定 性 考察 ; 

(2) 选 择 不 低 于 定 值 方法 精密 度 和 具有 足够 灵敏 度 的 测 
量 方法 进行 稳定 性 考察 ; 

(3) 考 察 稳定 性 所 用 样品 应 从 总 样品 中 随机 抽取 ， 抽 取 
的 样品 数 对 于 总 体 样品 有 足够 的 代表 性 ; 

(4) 按 时 间 顺 序 进行 的 测量 结果 应 在 测量 方法 的 随机 不 
确定 度 范围 内 波动 。 


原 于 量 表 


(2C 一 12.00) 
( 录 自 2001 年 国际 原子 量 表 ) 


1. 00794(7) 

4,. 002602(2) 
6. 941(2) 

10. 811(7) 
12.0107(8) 
14. 0067(2) 

. 9994(3) 
Fluorine 18. 9984032(5) 
Sodium(Natrium) 22. 989770(2) 
Magnesium 24, 3050(6) 
Aluminium 26. 981538(2) 
Silicon i 28. 0855(3) 
.973761(2) 
Sulfur 32. 065(5) 
Chlorine 35. 453(2) 
Argon 39. 948(1) 
Potassium( Kalium) 39.0983(1) 
Calcium 40. 078(4) 
Titanium i 47, 867(1) 
Vanadium 50. 9415(1》 
.9961(6》) 
.938049(9) 
Iron(Ferrum) 55. 845(2) 
Cobalt 58. 933200(9) 
Nickel i 58. 6934(2) 
Copper(Cuprum) 63. 546(3) 
Zinc 65, 409(《4) 
Gallium 69, 723(1) 


Hydrogen 
Helium 
Lithium 
Boron 
Carbon 


Nitrogen 
Oxygen 1 


Phosphorus 3 


Chromium > 5 


Manganese 5 


歌 况 次 遂 次 林村 起来 本 次 有 有 可 庆 并 当天 和 坦 淋 坦 荐 垃 区 永恒 府 验 由 


Germanium 72. 64(1) 


注 : 1. 原子 量 末 位 数 的 准确 度 加 注 在 其 后 括号 内 。 
2. 中 括号 内 的 数字 是 半衰期 最 长 的 放射 性 同位 素 的 质量 数 。 


原子 量 
砷 Arsenic As 74. 92160(2) 
硒 Selenium Se 78. 96(3) 
省 Bromine Br 79. 904(1) 
锡 Strontium Sr 87. 62(1) 
错 Zirconium Zr 91. 224(2) 
钥 Molybdenum Mo 95. 94(2) 
锤 Technetium Tc L99] 
馈 Palladium Pd 106. 42(1) 
银 Silver(Argentumy) Ag 107. 8682(2) 
馈 Cadmium Cd 112. 411(8) 
钢 Indium In 114. 818(3) 
锡 Tin(Stannum) Sn 118.710(7) 
匀 Antimony(Stibium) Sb 121. 760(1) 
碘 Iodine I 126. 90447(3) 
磅 Tellurium Te 127. 60(3) 
氨 Xenon Xe 131. 293(6) 
钢 Barium Ba | 137. 327(7) 
钢 Lanthanum La 138. 9055(2) 
饥 Cerium Ce 140. 116(1) 
詹 Holmium Ho | 164. 93032(2) 
镀 Ytterbium Yb 173. 04(3) 
忽 Tungsten( Wolfram) Ww 183. 84(1) 
铂 Platinum Pt 195. 078(2) 
金 Gold(Aurum) Au | 196.96655(2) 
未 Mercury(Hydrargyrum) Hg 200. 59(2) 
铅 Lead(Plumbum) Pb 207. 2(1) 
负 Bismuth Bi 208. 98038(2) 
针 Thorium Th 232. 0381(1) 
铀 Uranium U 238. 02891(3) 
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一 点 红 “为 菊 科 植物 一 点 红 Emilia sonchifolia (L.) 
DC. 的 干燥 全 草 。 

丁 茹 根 为 匣 科 植物 刺 天 茄 Solanum indicum L. 、 牛 茄 
子 Solanum surattense Burm. f. 、 水 前 Solanum torvum Swar- 
tz. 或 黄 果 熙 Solanum xanthocarpum Schrad. et Wendi. 的 干 
燥 根 及 老 茎 。 

丁香 叶 ”为 木犀 科 植 物 洋 丁 香 Syringa vuligaris L. 、 朝 
鲜 丁 香 Syringa dilatata Nakai 或 紫 丁 香 Syringa oblate 
Lindl. 的 干燥 叶 。 

八角 枫 ”为 八角 枫 科 植物 八角 枫 Alangium chinense 
《Lour. ) Harms 的 干燥 细 根 及 须根 。 

九 节 刻薄 ”为 毛 万 科 植 物 阿 尔 泰 银 莲 花 Anemone altai- 
ca Fisch. ex C. A. Mey. 的 干燥 根茎 。 

九龙 川 为 大 戟 科 植 物 巴 豆 Croton tiglium L. 的 干燥 
茎 和 根 。 

了 本 王 为 瑞香 科 植 物 了 哥 王 Wikstroemia indica 
G. A. Mey. 的 干燥 根 或 根茎 。 

三 叉 苦 为 芸香 科 植 物 三 义 蔡 Melicope pteleifolia 
(Champ. ex Benth. )T. G. Hartlry 的 干燥 蔡 及 带 叶 嫩 枝 。 

三 颗 针 皮 ”为 小 此 科 植 物 拟 凶 猪 刺 Berberis soulieana 
Schneid, 等 同属 数 种 植物 的 干燥 根 皮 。 

干 昌 ” 为 蟾 蜂 科 动物 中 华 大 驻 内 Bufo bufo gargari- 
zans Cantor 或 黑 眶 旷 Bufo melanostictus Schneider 的 干燥 
全 体 。 

土 牛 膝 ”为 苋 科 植 物 粗毛 牛 膝 Achyranthes aspera L. 
的 干燥 根 及 根茎 。 

土 槛 皮 ”为 桃 金 娘 科 植物 水 么 Cleistocalyzx operculatus 
(Roxb. ) Merr. et Perry 的 干燥 树 皮 。 

大 风 子 仁 ”为 大 风 子 科 植 物 大 风 子 Hydnocarpus an- 
thelmintica Pierre 的 干燥 种 仁 。 

大 半边 莲 ”为 秋海棠 科 植 物 粗 歇 秋海棠 Begonia cras- 
sirostris Irmsch, 、 裂 叶 秋 海 常 Begonia palmata D. Don 或 掌 
烈 叶 秋 海 常 Begonia pedatifida Lévl. 的 干燥 根茎 。 

大 红 袍 ”为 豆 科 植物 毛 杭 子 梢 Campylotropis hirtella 
《Ftanch. )Schindl. 的 干燥 根 。 

大 麦 为 禾 本 科 植 物 大 麦 Hordeum vulgare L. 的 干燥 
果实 。 

大 果 本 姜 子 ”为 樟 科 植物 米 杭 Cinnamomum migao 
H. W. Li 的 干燥 果实 。 

大 罗 伞 ， 即 玉 郎 伞 。 为 蝶 形 花 科 植物 疏 叶 岩 豆 Millettia 
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pulchra Kurz var rarior (Dunn)Z. Wei 的 干燥 块根 。 

川西 狂 牙 菜 为 龙 胆 科 植物 川西 独 牙 菜 Swertia mus- 
sotii Franch. 的 干燥 全 草 。 

山 白 贡 ”为 菊 科 植物 羊 耳 葡 Inula cappa (Buch. Ham. ) 
DC. 的 干燥 根 及 根茎 。 

山羊 角 ”为 牛 科 动 物 山羊 Capra hircus L. 的 角 。 

山 沉 番 为 木犀 科 植 物 羽 叶 丁 香 Syringa pinnatifolia 
Hemsl， 的 干燥 根 。 

山 香 为 唇 形 科 植 物 山 香 Hyptis suaveolens (1L. ) Poit， 
的 干燥 全 草 。 

山 姜 ”为 姜 科 植物 山 姜 Alpinia japonica (Thunb. ) 
Miq. 的 干燥 根 及 根茎 。 

山本 叶 ”为 芸香 科 植 物 小 花 小 山 橘 Gliycosmis parviflo- 
ra(Sims)Kurz 的 干燥 叶 。 

山 绿茶 ”为 冬青 科 植 物 海 南 冬 青 Tiez hainanensis Merr， 
的 干燥 叶 。 全 年 可 采 ， 经 加 工 炮制 而 成 。 

山楂 核 精 为 蘑 稚 科 植 物 山里 红 Crataegusp pinnati- 
fids Bnge var. major N. E. Br. 的 核 经 干 饱和 精 馏 分 离 而 得 。 

于 斤 拔 ”为 豆 科 植物 蓝 性 千斤 拔 Moghania philip- 
、 大 时 千斤 拔 Moghania macro- 
phylla(Willd. )O. Kuntze 或 绣 毛 千斤 拔 Moghania ferrug- 
inea (Wall. ex Benth. )Li. 的 干燥 根 。 

广 山 村 为 蘑 稚 科 植 物 台 湾 林 榆 Malus doumeri (Bois) 
Chev. 的 干燥 成 熟 果 实 。 

广东 土 牛 膝 ”为 菊 科 植物 华 泽 兰 Eupatorium chinense 
L. 的 干燥 根 。 

广东 王 不 留 行 

广东 神曲 “为 前 胡 、 甘 草 、 大 黄 等 六 十 二 味 药 经 加 工 制 
成 的 长 方形 块 状 物 。 

广西 海风 芯 ”为 木兰 科 植 物 异型 南 五 味 子 Kadsura het- 
eroclita (Roxb. )Craib. 的 干燥 芯 蕉 。 

小 叶 黄 杨 ”为 黄杨 科 植 物 小 叶 黄 杨 Buzus sinica (Re- 
hd. et Wils. )Cheng 及 其 同属 植物 的 枝叶 。 

小 百 部 ”为 百合 科 植 物 小 天 门 冬 Asparagus pseudofi- 
licinus Wang et Tang 的 干燥 根 。 

小 麦 ”为 禾 本 科 植 物 小 麦 Triticum aestivum L， 的 干燥 
成 熟 果实 。 

小 槐 花 ”为 豆 科 植物 小 槐 花 Desmodium Caudatum 
(Thunb) DC. 的 干燥 地 上 部 分 。 


pinensis(Merr. et Rolfe) Li. 


为 桑 科 植 物 藤 荔 Ficus pumila L， 的 干 


亲 再 2 关 


中 国药 典 2015 年 版 


马兰 草 ”为 葡 科 植物 马兰 Kalimeris indica (L. ) Sch. - 
Bip. 的 干燥 全 草 。 

马尾 连 ”为 毛 芮 科 植物 金 丝 马 尾 连 Thalictrum glandu- 
losissimum (Fin. et Gagn. ) W. T. Wang et S. H. Wang、 高 原 
唐 松 草 Thalictrum cultratum Wall、 多 叶 唐 松 草 Thalictrum 
foliolosum DC. 或 唐 松 草 Thalictrum aguilegilolium 工 . 
var. Sibiricum Regel. et Tiling 的 根 及 根 蔗 。 

马 槟 椰 ”为 白花 菜 科 植 物 马 槟 椰 Capparis masaikai 
Leévl. 的 干燥 种 子 。 

丰 城 鸡 血 若 ”为 豆 科 植物 丰 城 崖 豆 芯 Millettia nitida 
Benth. var. hirsutissima Z. Wei 的 干燥 芯 葵 。 

天 名 精 ”为 菊 科 植物 天 名 精 Carpesium abrotanoides L. 
的 干燥 全 草 。 

无 患 子 果 ”为 无 患 子 科 植 物 无 患 子 Sapindus mukorossi 
Gaertn. 的 干燥 成 熟 果实 。 

木 茧 蔓 ”为 蔓 科 植物 木 攻 蔓 Polygonum aubertii Henry 
的 干燥 葵 。 

五 灵 脂 为 镍 鼠 科 动物 复 齿 乌 鼠 Trogopterus xanthipes 
Milne-Edwards 的 干燥 类 便 。 

五 味 灵 为 远志 科 植 物 蝉 翼 芯 Securidaca inappendicu- 
lata Hassk. 的 干燥 全 株 。 

五 指 毛桃 ”为 桑 科 植物 五 指 毛 桃 Ficus simplicissima 
Lour. 的 干燥 全 草 。 全 年 均 可 采 控 ， 除 去 须根 ， 洗 净 ， 切 
片 ， 晒 干 。 

牛 心 ” 为 牛 科 动 物 牛 Bos taurus domesticus Gmelin 或 水 
牛 Bubalus bubalis Linnaeus 的 心 。 

牛 白 茧 ”为 茜草 科 植 物 牛 白 蕨 Hedyotis hedyotidea 
DC. 的 干燥 全 草 。 

牛 至 ”为 唇 形 科 植 物 牛 至 Origanum vulgare L. 的 干燥 
全 草 。 夏 、 秋 二 季 花 开 时 采 收 ， 除 去 杂质 ， 晒 干 。 

牛角 尖 粉 ”为 牛 科 动物 水 牛 Bubalus bubalis Linnaeus 的 
除去 角 塞 的 干燥 角 ， 锯 取 角 尖 实 艺 部 分 ， 刨 片 ， 粉 碎 而 成 的 
细 粉 。 

牛尾 菜 为 蔬 蓝 科 植 物 牛 尾 菜 Smilazx riparia A. DC. 
的 全 株 。 

牛乳 ”为 牛 科 动物 牛 Bos taurus domesticus Gmelin 或 水 
牛 Bubalus bubalis Linnaeus 的 乳汁 。 

牛 胆 汁 为 牛 科 动物 牛 Bos taurus domesticus Gmelin 的 
胆汁 。 

牛 贷 ”为 牛 科 动物 黄牛 Bos taurus domesticus Gmelin 或 
水 牛 Bubalus bubalis L. 的 骨骼。 

毛 巴 京 根 、 莹 、 叶 ”为 大 载 科 植物 毛 叶 巴豆 Croton 
caudatus Geisel. var. tomentosa Hook. 的 干燥 根 、 荃 、 叶 。 

毛 冬青 ”为 冬青 科 植 物 毛 冬青 Tlex pubescens Hook. et 
Arn. 的 干燥 根 。 

凤 尾 草 ”为 凤 尾 蕨 科 植 物 井 栏 边 草 Pieris multifida 
Poir, ex Lam. 的 干燥 全 草 。 
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凤凰 衣 ”为 稚 科 动 物 家 鸡 Gallus gallus domesticus Bris- 
son 和 蛋 这 内 的 干燥 卵 膜 。 

乌鸡 ”为 锥 科 动 物 乌 骨 鸡 除 去 毛 、 内 脏 及 皮下 脂肪 油 的 
新 鲜 全 体 。 宰 杀 后 ， 用 开水 略 汤 ， 除 去 羽毛 ， 洗 净 ， 前 开 腹 
部 ， 除 去 内 脏 及 皮下 脂肪 ， 再 洗 净 。 鲜 用 或 冷藏 备用 。 

六 神曲 为 辣 萝 、 青 琅 、 杏 仁 等 药 加 入 面粉 混合 后 经 发 
醇 而 成 的 曲 剂 


六 神曲 ( 炒 ) 取 六 神曲 ， 切 成 小 块 ， 照 清 炒 法 (通则 
0213) 炒 至 表面 焦 黄 色 。 
方 海 ( 螃 蟹 ) 为 撩 科 动物 中 华 绒毛 敖 稻 Eriocheir sinen- 


sis H. Miline-Edwalds、 溪 外 Potamon (Potamon) denticulata 
或 云南 溪 蟹 Potamon (Potamon) yunanensis 的 干燥 体 。 

水 半 丰 ”为 天 南星 科 植 物 鞭 榴 旭 头 尖 Typhonium 
flagelliforme (Lodd. )Blume 的 于 燥 块 蔡 。 

玉米 须 ”为 禾 本 科 植 物 玉 境 乘 Zea mays L. 的 干燥 花柱 
和 柱头 。 

甘 青青 兰 为 层 形 科 植 物 甘 青青 兰 Dracocephalum tan- 
guticum Maxim， 的 干燥 地 上 部 分 。 

节 和 裂 角 匣 稍 ”为 器 粟 科 植物 节 裂 角 苘 香 Hypecoum lep- 
tocarpum Hook.f. et Thoms. 的 干燥 全 草 。 

石上 柏 ”为 卷 柏 科 柏 属 植物 深 绿 卷 柏 Selaginella doe- 
deleinii Hieron 的 全 草 。 

石灰 华 ” 为 一 种 主 含 碳酸 钙 的 粉 状 块 。 

石榴 子 ” 为 石榴 科 植 物 石榴 Punica granatum 工 .的 干 
燥 果 实 、 种 子 。 

石 燕 ”为 石 牙科 动物 中 华 弓 石 燕 Cyrtiospirifer sinensis 
(Graban) 或 弓 石 菩 Cyrtiospirifer sp. 的 化 石 。 

龙 血 竭 ”为 龙 舌 兰 科 植物 柬埔寨 龙 血 树 Dracaena com- 
bodiana Pierre ex Gagn 的 干燥 树脂 。 

龙 齿 ”为 古代 哺乳 动物 如 三 趾 马 、 犀 类 、 牛 类 、 鹿 类 、 
象 类 等 的 牙齿 化 石 。 

龙骨 ”为 古代 哺乳 动物 如 三 趾 马 、 犀 类 、 记 类、 牛 类 、 
象 类 等 的 骨骼 化 石 或 象 类 门齿 的 化 石 。 

龙 世 ”为 茄 科 植物 龙 蓝 Solanum nigrum L. 的 干燥 地 上 
部 分 。 

北 败 泡 ”为 菊 科 植物 芭 茧 菜 Sonchus arvensis L. 的 干燥 
全 草 。 

北 寒 水 石 ” 为 硫酸 盐 类 矿物 硬 石 谊 族 红 石 高 ， 主 含 含水 
硫酸 钙 (CaSO,， 2H;O)，。 

四 块 瓦 ” 为 金 票 兰 科 植 物 宽 叶 金 票 兰 Chloranthus henr- 
yi Hemsl. 或 多 穗 金 票 兰 Chloranthus multistachys Pei 的 干 
燥 根 及 根茎 。 

生 关 和 白 附 ” 关 白 附 为 毛 区 科 植 物 黄 花 乌 头 Aconitum 
coreanum (Levl. )Rapaics。 干燥 块根 。 

冬瓜 子 为 葫芦 科 植 物 冬瓜 Benincasa hispida 
(Thunb. )Cogn. 的 干燥 成 熟 种 子 。 

冬虫夏草 菌 粉 ”为 发 酵 冬虫夏草 菌 粉 [Cs-C-Q80 中 华 
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被 毛 孢 Hirsntella sinensis Lin，Gao，Yuer Zeng(1989) 经 液 
体 深 层 发 酵 所 得 菌 丝 体 的 干燥 粉末 ]。 

自 花 蛇 舌 草 ”为 药草 科 植 物 白花 蛇 舌 草 Oldenlandia 
diffusa(Willd. )Roxb. 的 干燥 全 草 。 

白 英 ”为 茄 科 植 物 白 英 Solanum Lyratum Thunb. 的 干 
燥 全 草 。 夏 、 秋 二 季 采 收 ， 洗 净 ， 晒 干 。 

白 背 时 根 为 大 戟 科 植 物 白 背 叶 Mallotus apelita 
《Lour. )Muell-Arg. 的 干燥 根 及 根 荃 。 

白 葡萄 干 ”为 葡萄 科 植 物 葡萄 Vitis vinifera L. 的 干燥 
果实 。 

玄 精 石 ”为 年 久 所 结 的 小 型 片 状 硫 酸 盐 类 矿物 石膏 ， 主 
含 含 水 硫酸 钙 。 

半 夏 曲 “为 清 半 夏 、 生 姜 半 、 白 砚 、 六 神曲 、 白 面 等 制 
成 的 加 工 品 。 

头 花 昔 ”为 蓝 科 植物 头 花 昔 Polygonum capitatum 
Buch, -Ham. ex D. Don 的 干燥 全 草 或 地 上 部 分 。 

汉 桃 叶 “为 五 加 科 植 物 广 西 鹅 掌 柴 Schefflera kwang- 
siensis Merr. ex Li. 的 干燥 带 叶 茎 枝 。 

圣地 红 景 天 ”为 景 天 科 红 景 天 属 植物 圣地 红 景 天 Rho 
diola sacrae (Prain ex Hamet)S. H. Fu 的 干燥 根 及 根 蔡 。 

地 耳 草 ”为 蕨 黄 科 植 物 地 耳 草 Hypericum japonicum 
Thunb. 的 干燥 全 草 。 

地 胆 草 ”为 菊 科 植物 地 胆 草 Elephantopus scaber L. 的 
干燥 全 草 。 夏 、 秋 间 花 期 前 采 控 ， 洗 净 ， 晒 干 。 

地 桃花 ”为 锦 募 科 植物 肖 楚 天 花 Urena lobata L. 的 干 
燥 地 上 部 分 。 

地 稚 ”为 野 牡 丹 科 植物 地 答 Melastoma dodecandrum 
Lour. 的 干燥 全 草 。 

百草 才 为 杂 草 ( 柴 禾 ) 经 燃烧 后 ， 附 于 锅 底 ， 灶 突 或 烟 
向 内 的 烟灰 ; 轻 轻 刮 下， 用 细 筛 第 去 杂质 即 得 。 

百 药 前 ” 为 五 倍 子 与 茶叶 等 经 发 酵 制 成 的 加 工 品 。 

过 岗 龙 (过 江 龙 ) 为 豆 科 植物 植 芯 Entada phaseoloides 
(L. )Merr. 的 干燥 藤 苍 。 

当归 尾 ”为 伞 形 科 植 物 当 妇 Angelica sinensis (Oliv. ) 
Diets 的 干燥 支 根 。 

丢 了 棒 为 大 戟 科 植 物 白 柚 树 Claoxylon polot (Burm. ) 
Merr. 的 干燥 带 叶 嫩 枝 。 

竹 心 ” 为 禾 本 科 植 物 粉 单 竹 Lingnania chungii (Mc- 
Clure)McClure 或 撑 殴 人 竹 Barmbusa pervariabilis McClure 的 
卷 而 未 放 的 干燥 幼 叶 。 

竹 叶 柴 胡 “为 伞 形 科 植 物 竹 叶 柴 胡 Bupleurum mar- 
ginatum Wall. ex DC. 的 干燥 根 。 

伏 龙 肝 别名 灶 心 土 ， 为 土 灶 灶 底 中 心 的 焦土 。 

全 鹿 干 “为 鹿 科 植物 梅花 鹿 Cervus nippon Temminck 
的 全 体 加 工 品 。 

多 叶 琼 豆 ”为 豆 科 植物 狐 尾 藻 琼 豆 Oxytropis myrio- 
phylla (Pall. )DC. 的 干燥 全 草 。 
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刘 寡 奴 ”为 菊 科 植物 奇 项 Artemisia anomala S. Moore 
或 白 苞 共 Artemisia actiflora Wall. ex DC. 的 干燥 地 上 部 分 。 

光石 韦 为 水 龙骨 科 植 物 光石 韦 Pyrrosia calvata 
(Bak. )Ching 的 干燥 叶 。 

安 痛 蕨 ”为 葡萄 科 植 物 毛 叶 白粉 芯 Cissus assamica 
(Laws. )Craib 的 干燥 芯 茎 。 

羊 开口 为 野 牡丹 科 植 物 展 毛 野 牡丹 Melastoma nor- 
male D. Don 的 干燥 根 。 

羊 耳 菊 为 菊 科 植物 羊 耳 菊 Tnula cappa (Buch.-Ham.) 
DC, 的 干燥 全 株 。 

羊 耳 菊 根 为 菊 科 植物 羊 耳 葡 lnula cappa (Buch.- 
Ham. )DC. 的 干燥 根 。 

羊 红 脐 ”为 伞 形 科 植 物 茄 芹 属 缺 刻 叶 茄 芹 Pimpinella 
thellungiana Wolff 的 干燥 全 草 。 

羊 骨 ”为 牛 科 动 物 山 羊 Capra hircus L. 或 绵羊 Ovis 
aries L. 的 去 其 头 后 干燥 骨骼。 

羊肉 、 羊 胆 、 鲜 羊 肝 ”为 牛 科 动 物 山 羊 Capra hircus 
L. 或 编 羊 Ovis aries L. 的 肉 、 胆 、 肝 。 

买 麻 芹 ” 为 买 麻 芯 科 植 物 买 麻 芯 Gnetum montanum 
Markgr. 或 小 叶 买 麻 有 节 Gnetum parvifolium (Warb. ) 
C. Y. Cheng ex Chun 的 干燥 芯 茎 。 

红 曲 “为 曲霉 科 真 菌 紫 色 红 曲霉 Monascus purpureus 
Went 的 菌 丝 体 及 孢子 ， 经 人 工 培 养 ， 使 菌 丝 在 粳米 内 部 生 
长 ， 使 整个 米粒 变 为 红色 。 

红 杜 仲 ” 为 夹 竹 桃 科 植 物 红 杜 仲 有 Parabarium chunia- 
num Tsiang、 毛 杜仲 芯 Parabarium huaitingii Chun et Tsi- 
ang、 杜 仲 若 Parabarium micranthun (A. DC. ) Pierre 或 花 皮 
胶 苹 Ecdysanthera utilis Hay. et Kaw. 的 干燥 树 皮 。 

红 茄 香 根 为 木兰 科 植 物 莫 草 Tilicium lanceolatum 
A.C. Smith 的 干燥 根 。 

志 达 萨 增 ”为 蓝 薇 科 植 物 东 方 草莓 Fragaria orientalis 
Lozinsk 及 同属 多 种 植物 的 干燥 全 草 。 

块根 糙 苏 ”为 唇 形 科 植物 块根 糙 苏 Phliomis kawaguchii 
Murata 的 干燥 块根 。 

花生 衣 为 豆 科 植物 落花 生 Araehis hypogaea L. 的 成 
熟 种 子 的 种 皮 。 

苦 麻 根 ”为 荨 麻 科 植物 芝麻 Boehmeria mivea (L. )Gaud. 
的 干燥 根 蔡 及 根 。 

豆 殖 次 为 樟 科 植物 山 鸡 椒 Litsea cubeba (Lour. ) Pers. 
的 干燥 根 和 根茎 。 

扶 芳 藤 ”为 卫 予 科 植 物 有 自行 卫 矛 Euonymus fortunei 
(Turcz. ) Hand. -Mazz. 、 冬 青 卫 节 Euonymus japonicus L. 
或 无 柄 卫 矛 Euonymus subsessilis Sprague 干燥 的 地 上 部 分 。 

岗 梅 ”为 冬青 科 植 物 岗 梅 Tiex asprella (Hook. et Arn. ) 
Champ. ex Benth. 的 干燥 根 。 

肖 焚 天 花 ”为 锦 苏 科 植 物 肖 焚 天 花 Urena lobata L. 的 
干燥 全 草 。 
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沙 环 这 ” 取 沙 棘 成 熟 果实 ， 去 其 杂质 ， 用 水 冲洗 ， 根 据 
设备 容量 ， 将 药物 置 于 铜 锅 或 馈 铅 内 ， 加 水 约 高 出 药 面 6 一 
10cm， 以 蒸汽 或 直 火 加 热 ， 在 沸腾 状态 ， 保 持 1 一 2 小 时 ， 
倾 出 煮 液 ， 残 酒 再 照 上 法 浸 煮 ， 残 渣 弃 出 ， 煮 液 合并 ， 静 置 
12 小 时 ， 使 杂质 沉淀 ， 倾 出 上 清 液 ， 底 部 浑 液 过 滤 ， 放 人 
锅 内 ， 徐 徐 蒸发 浓缩 若 用 直 火 ， 开 始 可 用 高 温 ， 后 随 稠 度 
逐步 增 大 相应 将 温度 降低 ， 保 持 微 沸 ， 不 断 搅拌 ， 防 止 焦 
化 。 溶 液 浓 缩 到 挑 起 成 丝 或 不 渗 纸 为 度 。 

返 魂 草 ”为 菊 科 千里 光 属 植物 Senecio cannabifolius 
Less. 的 干燥 地 上 部 分 。 包 括 单 叶 返 魂 曹 [Senecio cannahi- 
folius Less. var. integrifolius(Koidz. ) Kitag. ] 和 宽 叶 返 魂 
草 ( 别 名 麻 叶 千里 光 ，Senecio cannabifolius Less. ) 。 

鸡 矢 蕨 ”为 背 草 科 植 物 鸡 矢 蘑 Paederia scandens 
(Lour. ) Merr. 的 干燥 地 上 部 分 。 

鸡 骨 ”为 科 家 鸡 Gallus gallus domesticus Brisson 的 
骨骼 。 

鸡 骨 香 为 大 戟 科 植 物 鸡 骨 香 Croton crassifolius Geis- 
el. 的 干燥 根 。 秋 冬季 采 控 ， 洗 净 ， 干燥 。 

鸡蛋 亮 ( 炒 } 为 锥 科 动 物 家 鸡 Gaolius gallus domesticus 
Brissum 的 卵 壳 。 

阳 起 石 ”为 硅 酸 盐 类 矿物 角 闪 石 族 透 闪 石 ， 主 含 含 水 硅 
酸 钙 [Caz Mgs (SitOu ):(OH)?:]。 

直立 紫 盖 ”为 器 粟 科 植物 直立 紫 董 Corydalis stricta 
Steph. 的 干燥 全 草 。 

苦 冬瓜 为 戎 芦 科 植物 冬瓜 Benincasa hispida 
(Thunb. )Cogn. 的 干燥 果实 。 

苦 菜 ”为 菊 科 植物 昔 菜 Tzeris chinensis (Thunb. ) Nakai 
的 干燥 全 草 。 

板栗 过 ”为 壳 斗 科 植 物 板 标 Castanea mollissima Bl. 的 
干燥 总 苞 。 

枫 香 树叶 ”为 金 缕 梅 科 植 物 风 香 Liguidambar taiwani- 
ana Hance 的 干燥 叶 。 夏 季 采 收 ， 洗 净 ， 晒 干 或 鲜 用 。 

枫 荷 桂 ” 为 桑 科 植物 二 色 桂 木 Artocarpus styracifolius 
Pierre 的 干燥 根 。 

茅 划 根 别名 蛇 泡 勒 ， 为 昔 薇 科 悬 钩子 属 植物 茅 莓 
Rubus parvifolius Linn. 的 干燥 根 。 

茅 高 菜 为 茅 高 菜 科 植物 茅 高 菜 Drosera peltata Smith 
var. mulpisepala Y. Z. Ruan 的 干燥 全 草 。 

茄 根 “为 茄 科 植物 茄 Solanum melongena L. 的 根 和 蔚 。 

昆明 山海 棠 ”为 卫 矛 科 植 物 昆 明山 海棠 Tripterygium 
hypoglaucum (Levl. ) Hutch. 的 干燥 根 。 

败 效 ”为 败 桨 科 植 物 黄 花 败 效 Patrinia scabiosaefolia 
Fisch, 的 干燥 全 草 。 

败 和 敬 草 ”为 败 效 科 植物 黄花 败 涂 Patrinia scabiosaefo- 
lia Fisch. 或 白花 败 香 Patrinia villosa Juss， 的 干燥 全 草 。 

刺 玫 果 ”为 茧 薇 科 植 物 山 刺 下 Rosa davuiica Pall. 的 干 
燥 成 熟 果实 。 
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刺 独 皮 为 刺 狂 科 动 物 刺 独 Erinaceus europaeus L. 或 
短 刺 狂 Hemichianus dauricus Sundevoll 的 干燥 外 皮 。 

狗 骨 为 犬 科 动物 狗 Canis familiaris L. 的 骨骼 。 

狗 鞭 ”为 犬 科 动 物 狗 Canis familiaris L. 的 干燥 阴茎 和 
举 丸 。 

金牛 草 ”为 藤 科 植物 银 粉 背 藤 Aleuritopteris argentea 
(Gmel, )Fee. 的 干燥 全 草 。 

金沙 若 ”为 海 金 沙 科 植 物 海 金沙 Lygodium japonicum 
(Thunb. )Sw. 、 小 叶 海 金沙 Lygodium microphyllum (Cav. ) 
R. Br. 或 曲轴 海 金沙 Lygodium fieruosum (L. )Sw. 的 干燥 
地 上 部 分 。 

金莲 花 ”为 毛 葛 科 植物 金莲 花 Trollius chinensis Bge. 
的 干燥 花 。 

金 樱 根 ”为 蔷薇 科 植 物 金 栅 子 Rosa laevigata Michx. 、 
小 果 茧 菩 Rosa cymosa Tratt. 或 粉 团 蓝 薇 Rosa multiflora 
Thunb, var, cathayensis Rehd. et Wils, 的 干燥 根 。 

夜 明 砂 ”为 蝙蝠 科 动 物 东 方 蝙蝠 Vespertilio superans 
Thomas 等 的 凑 便 。 

单 面 针 “为 芸香 科 植 物 单 面 针 Zanthozylum dissitum 
Hemsl. 的 干燥 根 和 茎 。 

油菜 花粉 ”为 蜜蜂 科 昆 虫 中 华 蜜蜂 Apis cerana Fabrici- 
us 等 工蜂 所 采集 的 十 字 花 科 植 物 油 菜 Brassica campestis 
Linn. 的 干燥 花粉 。 

波 楼 瓜子 ”为 葫芦 科 植 物 波 楼 瓜 Herpetospermum cau- 
digerum Wall. 的 干燥 种 子 。 

和 迭 达 ”为 虎 耳 草 科 植物 唐 古 特 虎 耳 草 Sezi Fraga tangu- 
tica Engl. 的 干燥 全 草 。 

建 曲 “为 蔓 子 草 、 苍 耳 草 等 二 十 三 味 的 加 工 品 。 

细 叶 自前 子 ”为 葛 蘑 科 植 物 地 梢 瓜 Cynanchum the- 
sioides(Freyn)K. Schum， 的 干燥 种 子 。 

细 标 胡 枝 子 ”为 豆 科 植物 细 梗 胡 枝 子 Lespedeza virgata 
(Thunb.)DC. 的 干燥 全 草 。 

弄 更 ”为 海 色 科 动 物 开 Eretmochelys imbricata (Lin- 
naeus) 的 背 甲 。 

珍珠 层 粉 ”为 珍珠 壳 内 层 部 分 加 工 而 成 的 粉末 。 

珍珠 杆 ” 为 蔷薇 科 植 物 绒毛 悬 钩子 Rubus idaeus L. 的 
干燥 荃 。 

珍珠 透明 草 ”为 大 戟 科 植 物 地 构 叶 Speranskia tubercu- 
lata (Bge.)Baill. 的 全 草 。 夏 秋 两 季 采 割 ， 除 去 杂质 , 干燥 。 

珊瑚 羔 ”为 姜 科 植物 珊瑚 姜 Zingiber corallinum Hance 
的 新 鲜 或 干燥 根 葵 。 

草 乌 芽 ”为 毛 黄 科 植物 北 乌 头 Aconitum kusnezof fii 
Reichb. 的 干燥 幼苗 。 

薛 神 ”为 多 孔 蕊 科 真 菌 人 茯苓 Poria cocos (Schw. ) Wolf 的 
干燥 菌 核 中 间 抱 有 松 枝 或 松 根 的 白色 部 分 。 

茶叶 ”为 山茶 科 植 物 茶 Camellia sinensis (L. )O. Ktze 的 
嫩 叶 或 嫩 芽 经 加 工 制 成 的 干燥 品 。 


。 421 。 


成 方 制剂 中 本 版 药典 未 收 载 的 药材 和 饮片 


胡 蜂 为 胡 蜂 科 昆 虫 硼 蜂 Vespa manifica Smith 的 
虫 体 。 

胡 医 子 陡 为 胡 欢 子 科 植 物 胡 舌 子 Elaeagnus pungens 
Tbunb. 的 干燥 叶 。 

柄 木 为 又 科 植 物 本 树 Cudrania tricuspidata (Carr. ) 
Bur. 的 干燥 根 及 茎 枝 。 

柿 叶 ”为 柿 科 植物 柿 Diospyros kaki Thunb. 的 干燥 叶 。 
秋季 采 收 ， 除 去 杂质 ， 栖 干 。 

南山 植 ( 炒 ) 为 蔷薇 科 植 物 野 山楂 Craiaegus cuneata 
Sieb. et Zucc. 的 干燥 成 熟 果 实 。 

南天 仙子 ”为 锁 床 科 植物 水 蔚 衣 Hygrophila salicifo- 
lia (Vahl. ) Nees 的 干燥 成 熟 种 子 。 

南 寒 水 石 ”为 碳酸 盐 类 矿物 方解石 族 方解石 ， 主 含 碳 
酸 钙 。 

入 虫 ”为 上 科 昆虫 复 带 巡 Tabanus bivittatus Matsumura 
等 的 肉 虫 体 。 

香 旱 芹 ”为 企 形 科 植物 香 旱 芹 Cuminum cyminum L. 的 
干燥 成 熟 果实 。 

香 茶 菜 ”为 唇 形 科 植物 香 茶 菜 Rabdosia amethystoides 
(Benth) Hara、 大 葛 香 茶 菜 Babdosia raacrocalyz (Dunn) 
Hara 及 同属 数 种 植物 的 干燥 地 上 部 分 或 根茎。 

香 排 草 ”为 展 形 科 植 物 香 排 草 Anisochilus carnosus (L.) 
Wall, 的 干燥 带 老 茎 的 根茎 及 根 。 

香 樟 为 樟 科 植物 黄 樟 Cinnamomum parthenozrylum 
(Tack. ) Nees 或 术 Cinnamomum camphora (L. ) Presl 的 干燥 
根 和 根茎 。 

香 盟 ”为 松 烟 、 胶 着 、 冰 片 和 香料 等 经 加 工 制 成 的 墨 。 

胆 巴 ”以 地 下 黄 贞 制 取 食 盐 后 的 母液 为 原料 ， 经 蒸发 浓 
缩 的 制 得 品 。 含 CaCl,* 2H;O 〇 不 得 低 于 70.0%。 

胆 矶 ”为 胆 砚 的 矿石 ， 主 含 含水 硫酸 铜 。 

和 鬼 画 符 ”为 大 戟 科 植 物 黑 面 神 Breynia fruticosa (L.) 
Hook. f{. 的 干燥 全 株 。 

和 鬼 箭 羽 “为 卫 矛 科 植 物 卫 了 矛 Euonymus alatus (Thunb. ) 
Sieb. 的 干燥 茎 的 翅 状 物 。 

穿 破 石 ”为 桑 科 植物 构 棘 Cudrania cochinchensis 
(Lour. ) Kudo. et Masam. 或 林 树 Cudrania tricuspidata 
《Carr. ) Bur. 的 干燥 根 。 

穿 壁 风 ”为 胡椒 科 植 物 石 南 芯 Piper wallichii (Miq. ) 
Hand. -Mazz. 或 毛 薄 Piper puberulum (Benth. )Maxim， 的 干 
燥 带 叶 茎 枝 。 

洋葱 ”为 百合 科 植 物 洋葱 Allium cepa L. 的 新 鲜 鳞 茎 。 

祖师 麻 ”为 瑞香 科 植 物 黄 瑞香 Daphne giraldii Nitsche 
的 干燥 茎 皮 及 根 皮 。 

神曲 茶 ”为 六 神曲 ( 炒 ) 、 麦 芽 、 山 楂 ( 炒 ) 等 十 七 味 药 经 
加 工 制 成 的 长 方形 块 。 

绞股蓝 ”为 葫芦 科 植 物 绞股蓝 Gynoacemma pentaphyl- 
lum《Thunb) Mak 的 干燥 地 上 部 分 ， 秋 季 采 割 ， 除 去 杂质 ， 
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晒 干 。 

蚕 沙 ”为 乔 娥 科 昆 虫 家 和 奎 Bompyz mori Linnaeus 的 干 
燥 凑 便 。 

区 医 粉 ” 为 莎 草 科 植 物 僵 医 Eleocharis tuberosa (Roxb. ) 
Roem. et Schult. 的 干燥 球茎 淀粉 。 

束 大 夏 ”为 豆 科 植物 轮 叶 环 豆 Oxytropis chiliophylla 
Royle 或 镰 形 环 豆 Ozxytropis falcata Bge. 的 干燥 全 草 。 

桃仁 炸 ” 取 桃仁 ， 研 成 糊 状 ， 用 吸水 纸 包 说， 压榨 ， 间 
隔 一 日 剥 去 纸 ， 研 散 ， 如 此 反复 多 次 ， 至 油 几 尽 、 质 地 松散 
时 ， 研 成 细 粉 。 

桃 金 娘 根 “为 桃 金 娘 科 植物 桃 金 娘 Rhodomyrtaus tomen- 
tosa (Ait. ) Hassk. 的 干燥 根 。 

钻 山 风 ”为 番 荔 枝 科 植物 瓜 徐 木 Fissistigma oldhamii 
(Hemsl. ) Merr. 的 干燥 根 及 芯 茎 。 

铁丝 威 灵 仙 为 百合 科 植 物 短 梗 著 蓝 Smilax scobini- 
caulis C. H. Wright、 鞘 柄 革 艺 Smilax stans Maxim. 或 华东 
著 蓝 Smilaz siobold Miq. 的 干燥 根 及 根茎 。 

铁丝 威 灵 仙 ( 酒 灾 ) 为 百合 科 植 物 考 柄 著 著 Smilaz 
stans Maxim 的 干燥 根 及 根茎 。 

铁 屑 ( 启 子 制 ) 取 西 河 柳 130g， 加 水 100ml， 煮 沸 3 小 
时 ， 滤 过 ， 滤 液 中 加 入 细 铁 悄 5008， 加 水 适量 使 浸没 ， 者 
沸 3 小 时 ， 倾 出 水 液 ， 用 水 洗涤 3 次 后 ， 即 加 食盐 50g 与 水 
1000ml， 者 沸 2 小 时 ， 倾 出 水 液 ， 再 用 水 洗涤 4 次， 加 启 子 
肉 细 粉 2500g， 混 名， 加 热 开 水 1800ml， 搅 拌 ， 放 置 3 天 ， 
每 天 搅拌 3 次 ， 第 四 天 倒 出 ， 摊 开 阴 干 ， 用 吸 铁 石 吸 去 未 作 
用 的 铁 屑 ， 研 细 ， 过 筛 。 本 品 不 宜 夏季 制备 。 

透 骨 草 ”为 豆 科 植物 山野 更 豆 Vicia amoena Fisch、 广 
布 野 吏 豆 Vicia cracca L. 、 假 香 野 豌豆 Vicia pseudo-orobus 
Fisch, et Mey、 毛 山野 吏 豆 Vicia amoena Fisch. var. sericea 
Kitag. 或 狭 山 野 朴 豆 Vicia amoena Fisch. var. angusta 
Freyn. 的 干燥 地 上 部 分 。 

透 骨 香 ”为 杜 鹏 花 科 植 物 演 白 珠 Gaultheria yunnanen- 
sis (Franch. ) Rehd. 的 干燥 全 株 。 

唐 古 特 乌 头 ”为 毛 苇 科 植 物 唐 古 特 乌 头 Aconitum tan- 
guticum ( Maxim. ) Stapf 和 船 盔 乌 头 Aconitum naviculare 
(Bruhl. )Stapf 的 干燥 全 草 。 

酒 曲 ”为 大 麦 、 恼 豆 等 发 酵 而 成 的 曲 剂 。 

海星 为 海 盘 车 科 多 环 海 盘 车 Asterias amurensis 
Liitken 或 罗氏 海 盘 车 Asterias rollestoni Bell 的 干燥 全 体 。 

熟 酒 曲 “为 酒 曲 的 炮制 品 。 

海 金沙 藤 ”为 海 金沙 科 植 物 海 金 沙 Lygodium japoni- 
cum (Thunb. )Sw. 的 干燥 地 上 部 分 。 

海 桐 皮 为 豆 科 植物 刺 桐 Erythrina eariegata 
L. var. orientalis(L. ) Merr， 或 乔木 刺 桐 Erythrina arbores- 
cens Roxb. 的 干燥 树 皮 。 

浮 小 麦 。 为 禾 本 科 植 物 小 麦 Triticum aestivum L. 的 干 
燥 轻 浮 冲 瘦 的 果实 。 
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浮 海 石 ”为 胞 孔 科 动物 背 突 若虫 Costazia aculeata Canu 
et Bassler 的 干燥 骨骼 。 

宽 筋 蔬 ”为 防 已 科 植 物 宽 筋 药 Tinospora sinensis 
(Lour. ) Merr, 或 防 已 科 植 物 心 叶 宽 盘 蔬 Tinospora cordifo- 
lia( Willd. ) Miers 的 干燥 荤 。 

接骨 水 ”为 忍冬 科 植 物 接骨 本 Sambucus racemosa L. 的 
于 爆 带 叶 葵 枝 。 

菱角 ”为 莹 科 植 物 鞭 Trapa bispinosa Roxb. 或 细 果 野 
萎 Trapa maximorwiczii Korsch. 的 干燥 果实 。 

纳 毛 耳 草 ”为 苦 草 科 植 物 黄 毛 耳 草 Hedyotis chry- 
svtricha (Palib. )Merr. 的 干燥 全 草 。 

黄瓜 子 ”为 葫芦 科 植 物 黄瓜 Cucumis sativus L， 的 干燥 
成 熟 果实 。 

黄连 须 ”为 毛 芮 科 植 物 黄连 Coptis chinensis Franch. 、 
三 角 叶 黄连 Coptis deltoidea C.Y. Cheng et Hsiao 或 云 连 
Coptis teeta Wall 的 干燥 须根 。 

黄 荆 子 ”为 马鞭 草 科 植物 黄 荆 Vitexnegundo Linnaeus 
或 特攻 Vitez negundo var. cannabifolia( Siebold®& Zuccarini) 
Handel-Mazzetti 的 干燥 成 熟 果实 。 

黄 药 子 ”为 荔 蒜 科 植 物 黄 独 Dioscorea bulbifera L. 的 
干燥 块 蔡 。 

黄鳝 芯 ”为 鼠 李 科 植 物 多 花 勾 儿 茶 Berchemia floribunda 
Brongn。 的 干燥 全 株 。 

雪上 一 枝 茵 ”为 毛 芒 科 植物 短 柄 乌 头 Aconitum brachy- 
podum Diels 的 干燥 块根 。 

确 砂 ”为 紫色 石 盐 矿石 ， 主 含 氧化 铵 。 

和 党 脑 ”为 文 鸟 科 动 物 麻 省 _ Passer montanus saturatus 
Stejneger 的 脑 通 。 

野 效 ”为 姜 科 植物 短 蔓 姜 花 Hedychium venustum 
Wight 的 根 蔡 。 

蛇 内 ”为 眼镜 蛇 科 动物 银 环 蛇 Bungarus multicinctus 
Biyth、 星 科 动 物 高 原 昕 Agkistrodon strauchii Bedriaga 或 游 
蛇 科 动物 举 青 蛇 Opheodrys major (Guenther) 除 去 头 尾 及 皮 
的 干燥 体 。 

蛇 医 ”为 蘑 蕉 科 植 物 蛇 欧 Duchesnea indica (Andr. ) 
Focke 的 干燥 全 草 。 夏 、 秋 二 季 采 收 ， 洗 净 ， 晒 干 。 

蛇 胆 汁 ”为 眼镜 蛇 科 、 游 蛇 科 或 蜂 科 动物 多 种 蛇 的 胆 
汁 。 将 蛇 处 死 后 ， 取 出 蛇 胆 ,保存 于 含 醇 量 为 50% 以 上 白 
酒 中 ， 蛇 胆 与 酒 的 比例 为 1 : 1(g/g)， 用 时 除去 胆 衣 ， 以 净 
蛇 胆汁 投料 ， 连 同等 量 酒 液 使 用 。 

悬 钩子 本 ”为 茧 薇 科 植 物 库 叶 悬 钩子 Rubus sachalinen- 
sis Leveille 的 干燥 茎 枝 。 

最 钩子 茎 为 蘑 敬 科 植 物 旺 钩子 Rubus sp. 的 枝 的 木质 部 。 

甜 叶 菊 ”为 菊 科 植物 甜 叶 菊 Stevia rebaudiana (Bertoni) 
Hemsl， 的 干燥 叶 。 

甜 地 本 为 豆 科 植物 米 口 往 Gueldenstaedtia verna 
(Georgi) A, Bor. 的 干燥 全 草 。 
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铜 石 龙 子 ”为 石 龙 子 科 动 物 石 龙 子 Eumeces chinensis 
(Gray) 的 干燥 体 。 

铜绿 “为 铜 表面 经 二 氧化 碳 或 醋酸 作用 后 生成 的 绿色 锈 
衣 制 成 ， 主 含 碱 式 碳酸 铜 。 

假 欧 ”为 胡椒 科 植 物 假 薄 Piper sarmentosum Roxb. 的 
干燥 地 上 部 分 。 

猪 骨 为 猪 科 动物 猪 Sus scrofa domestica Brisson 的 干 
燥 骨 骼 。 

猪 胆汁 为 猪 科 动 物 猪 Sus scrofa dommestica Brisson 
的 胆 秆 。 

猪 普 储 ”为 猪 科 动物 猪 Sus scrofa domestica Brisson 的 消 
髓 。 取 健康 活体 猪 ， 杀 死 后 ， 齐 取 疹 髓 柱 骨 ， 取 其 新 鲜 峭 骨 。 

猪 脑 粉 ”为 猪 科 动 物 猪 Sus scrofa domestica Brisson 的 
脑 通 干燥 粉 。 

猪 蹄 甲 ”为 猪 科 动 物 Sus scro fa domestiea Brisson 的 蹄 
爪 甲壳 ， 取 甲 后 ， 漂 洗 ， 干燥 。 

麻花 秦 其 花 为 龙 胆 科 植 物 麻花 秦 苏 Gentiana stramin- 
ia Maxim. 的 干燥 花 。 

麻 省 ”为 文 鸟 科 动 物 麻 省 Passer montanus saturatus 
Stejneger 的 干燥 体 。 全 年 均 可 捕 提 ， 除 去 毛 及 内 脏 ， 拭 净 、 
干燥 。 

鹿 心 粉 ” 为 鹿 科 动物 梅花 鹿 Cevus nippon Temminck 或 
马 鹿 Cervus elaphus Linnaeus 的 新 鲜 心 脏 。 全 年 可 采 收 ， 履 
宰 时 ， 取 健康 的 鹿 心 ， 烘 干 ， 粉 碎 。 

鹿 血 为 鹿 科 动物 梅花 鹿 Cervus nippon Temminck 或 
马 鹿 Cervus elaphus Linnaeus 血 的 干燥 品 。 

鹿 营 草 ”为 玄 参 科 植 物 绵 毛 鹿 营 草 Monochasma savat- 
ieri Franch. ex Maxim. 的 于 燥 全 草 。 

绿豆 为 豆 科 植物 绿豆 Phaseolus radiatus L. 的 干燥 
种 子 。 

琥珀 “为 古松 科 松 属 植物 的 树脂 埋藏 地 下 经 年 久 转 化 
而 成 。 

椒 目 为 芸香 科 植 物 花椒 Zanthozrylum bungeanum 
Maxim. 或 青椒 Zanthozrylum schinifoliam Sieb. et Zucc 的 
干燥 种 子 。 

确 石 ”为 天 然 硝 酸 钾 经 加 工 而 成 的 结晶 体 。 

若 草 为 又 科 植 物 春 草 Humulus scandens (Lour.) 
Merr. 的 干燥 地 上 部 分 。 

醉 浆 草 ”为 杖 浆 草 科 醉 浆 草 Ozxalis corniculata L. 的 干 
燥 全 草 。 

紫荆 皮 ”为 千 届 菜 科 紫 薇 属 植物 紫薇 Lagerstroemia in- 
dica 工 . 的 干燥 树 皮 。 

紫檀 香 ”为 豆 科 植物 紫檀 Pterocarpus santalinus L 的 
木 部 。 

黑 木 耳 为 木耳 科 植 物 木 耳 Auricularia auricular 
(L. ex Hook) Underw 的 干燥 子 实体 。 

黑 老虎 根 为 木兰 科 植 物 厚 叶 五 味 子 Kadsura coccinea 
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《Lem. )A. C. Smith 的 干燥 根 或 异型 南 五 味 子 Kadsura heter- 
oclite (Roxb. )Craib. 的 干燥 胶鞋 。 

黑 草 乌 ”为 毛 莽 科 植 物 茂 草 乌 Aconitum bal fourii Stapt 
或 铁 棒 锤 Aconitum szechenyianum Gay. 的 干燥 根 。 

黑 草 乌 叶 为 毛 萎 科 植物 铁 棒 锤 Aconitum szechenyia- 
num Gay. 的 干燥 叶 。 

黑 香 种 草 子 ”为 毛 芮 科 植 物 黑 香 种 草 Nigella sativa L. 
的 干燥 种 子 。 

虹 旺 ”为 金龟 子 科 昆 虫 朝鲜 黑金 龟 子 Holotrichia di- 
omphalia Bates 等 同属 近 缘 昆虫 的 干燥 幼虫 。 

急 胆 粉 ”为 鸭 科 动物 鹅 Anser cygnoides dommestica 
Brisson 的 胆汁 干燥 品 。 

休 百 部 ”为 百合 科 植 物 演 南 天 门 冬 Asparagus subscan- 
dens F.T. Wang et S.C. Chen 的 干燥 块根 。 

猴 头 苦 ”为 齿 菌 科 真 菌 猴 头 菌 Hericium erinaceus (Bull. ex 
Fr. )Pers 的 菌 丝 体 与 其 附 生 的 固体 培养 基 的 干燥 混合 体 。 

寒 水 石 ( 平 制 ) 取 净 寒 水 石 ， 照 烘 济 法 (通则 0213) 灿 
至 白色 ， 投 入 “ 拉 达 ”( 脱 脂 牛 奶 ) 中 淳 酥 ， 取 出 ， 粉 碎 。 

寒 水 石 ( 奶 制 ) 取 净 寒 水 石 1000g， 砸 碎 ， 加 硝 石 10g 
与 水 适量 ， 煮 沸 3 小 时 ， 倾 去 水 液 ， 用 水 反复 洗涤 10 一 15 
次 ， 至 洗 液 澄清 为 止 ， 晾 干 ， 粉 碎 成 细 粉 ， 加 牛奶 适量 ， 搅 
成 面团 状 ， 做 成 直径 约 10cm、 厚 3cm 以 下 的 圆 饼 ， 阴 于 。 

普洱 茶 为 山茶 科 植 物 普 洱 茶 Camellia sinensis 
O. Ktze, var. assamica Kitamura 的 叶 。 

演 柴 胡 为 爹 形 科 植 物 竹 叶 柴 胡 Bupleurum mar- 
ginatum Wall ex DC. 的 干燥 全 草 。 

汗 紫 草 为 紫 草 科 植 物 演 紫 草 Onosma paniculatum 
Bur. et Franch. 的 干燥 根部 栓 皮 。 

溪 黄 草 ”为 展 形 科 植 物 线 纹 香 茶 菜 Tsodon siriatus 
(Benth. )Kudo 或 溪 黄 草 Jsodon sorra (Maxim. )Kudo 的 干燥 
地 上 部 分 。 

槐 枝 为 豆 科 植 物 槐 Sophora japonica L. 的 干燥 嫩 枝 。 

硼砂 ”为 天 然 产 硼砂 经 精制 而 成 的 结晶 。 

碎 骨 木 ” 为 铁 青 树 科 植 物华 南 青皮 木 Schoep fia chinen- 
sis Gardn.et Champ. 或 青皮 木 Schoepfia jasminodora 
Sieb. et Zucc. 的 干燥 全 株 。 

零 陵 香 ”为 报 春花 科 植 物 灵 香草 Lysimachia foenum- 
graecum Hance 的 干燥 全 草 。 

旺 螂 ”为 金龟 子 科 昆虫 尿 壳 螂 Catharsius molossus Lin- 
naeus 的 干燥 全 体 。 

鼠 妇 虫 “” 为 潮 虫 科 动 物 平 甲虫 Armadillidium vulgare 
《Latreille) 的 干燥 全 体 。 

粳米 ”为 禾 本 科 植 物 稻 Oryza sativa L. 的 干燥 种 子 。 

彼 白石 脂 ” 取 白 石 脂 细 粉 ， 用 醋 拌 匀 ， 搓 条 ， 切 长 段 ， 
干燥 ， 照 明 烛 法 (通则 0213) 烛 至 红 透 。 用 时 的 碎 或 碾 成 细 粉 。 

每 100kg 白石 脂 ， 用 醋 25kg。 

榜 蚌 ”为 毛 苞 科 植物 船形 乌 头 Aconitum naviculare 
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Stapf 或 甘 青 乌 头 Aconitum tanguticum (Maxim. ) Stapf 的 干 
燥 全 草 。 

幕 抹 了 叶 ”为 马鞭 草 科 植 物 蓝 荆 Vitez trifolia L. 的 干 
燥 叶 。 

蔓草 子 根 ”为 马鞭 草 科 植 物 单 叶 蕊 荆 Vizex trifolia L. 
var, simplicifolia Cham. 或 蔓 荆 Vitez trifolia L. 的 干燥 根 。 

碱 花 “为 咸水湖 边 一 种 主 含 碳酸 钠 的 分 枝 状 结晶 。 

肉 黄 ”为 硫化 物 类 肉 黄 族 矿物 肉 黄 矿石 ， 主 要 成 分 是 三 
硫化 二 砷 。 

鲜 牛 葛 草 ”为 菊 科 植物 牛 劳 Arctium lappa L. 的 全 草 。 

鲜 凤 仙 透 骨 草 ”为 风 仙 花 科 植物 凤 仙 花 Impatiens bal- 
samina 1.. 的 艺 。 

鲜 竹 沥 ” 为 禾 本 科 植 物 净 竹 Phyllostachys nuda Mc- 
Clure 及 同属 数 种 植物 的 鲜 杆 中 的 液体 。 

鲜 松 时 ”为 松 科 植物 马尾 松 Pinus massoniana Lamb. 
的 鲜 叶 。 

熊 胆 粉 ” 为 熊 科 动 物 黑熊 Selenaretos thibetanus Cuvier 
经 胆囊 手术 引流 胆汁 而 得 的 干燥 品 。 

横 经 席 为 山竹 子 科 植 物 落叶 胡 桐 Calophyllum mem- 
branaceum Gardn. et Champ. 的 干燥 全 株 。 

构 叶 ”为 壳 斗 科 植 物 构 树 Quercus dentate Thunb. 的 干 
燥 叶 。 

樟 油 ”为 樟 科 植物 樟 Cinnamomum camphora (1. )Presl 
新 鲜 的 嫩 枝 及 叶 经 水 燕 气 蒸馏 提取 后 的 挥发 油 。 

樟脑 ”为 樟 科 植物 樟 Cinnamomum carazpjhora (L. ) Presl 
的 干 枝 、 叶 及 根部 经 加 工 提取 制 得 的 结晶 。 

樟树 根 ”为 樟 科 植物 樟 Cinnamomum camphora (L.) 
Presl 的 干燥 根 。 

看 早 莲 草 汁 ”为 菊 科 植物 墨 旱 莲 草 的 鲜 葵 加 水 少许 ， 压 
榨 滤 过 取 汁 。 

箭 根 暮 ”为 箭 根 暮 科 植物 箭 根 薯 Tacca esquirolii 
(Levl. )Rehd. 的 于 燥 根 蔡 。 

螃 然 甲 ”为 麻 形 科 植 物 螃蟹 甲 Phliomis younghusbandii 
Mukerjee 的 干燥 块根 。 

藏 森 香 为 菊 科 植物 总 状 青木 香 Tnula racemosa 
Hook. f. 的 干燥 根 。 

苹 合 欢 ”为 卫 矛 科 植 物 南 蛇 蕨 Celastrus articulatus 
Thunb. 的 干燥 果实 。 

芯 苦 参 ”为 草 芯 科 植 物 马 莲 鞍 Streptocaulon grif fibhii 
Hook.f. 的 干燥 根 。 

应 不 扑 ”为 五 加 科 植 物 虎 刺 榴 木 Aralia armata (Wall. ) 
Seem. 或 黄 毛 榴 木 Aralia decaisneana Hance 的 干燥 根 。 

苗 香 ”为 展 形 科 植 物 蓝 香 Agastache rugosus (Fisch. et 
Mey. )O. Ktze. 的 干燥 地 上 部 分 。 

蟾 皮 ”为 蟾 蜂 科 动物 中 华 大 蟾 肾 Bufo bufo gargarizans 
Cantor 或 黑 眶 蟾 蜂 Bufo melanostictus Schneider 的 干燥 皮 。 

鉴 甲 胶 ”为 整 甲 经 前 者 、 浓 缩 制 成 的 固体 胶 。 
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制剂 通则 


眼 用 制剂 
眼 用 制剂 二 部 眼 用 制剂 
三 部 | I C 有 眼 用 制剂 
二 I X 瞄 用 制剂 
鼻 用 制剂 I R 鼻 用 制剂 
I L 鼻 用 制剂 


软 青 剂 、 乳 高 剂 I F 软膏 剂 乳癌 剂 糊 剂 

I G 软 高 剂 、 乳 膏剂 

I F 软膏 剂 乳癌 剂 糊 剂 ( 指 糊 剂 ) 

吸 人 制剂 I IL 气 雾 剂 粉 穷 剂 喷雾 剂 ( 指 粉 雾 剂 ) 
I 2Z 气 雾 剂 喷雾 剂 〈 指 喷雾 剂 ) 


喷雾 剂 I 工 雾 剂 粉 雾 剂 喷雾 剂 〈 指 喷雾 剂 ) 
三 I H 喷雾 剂 


I Z 气 雾 剂 喷雾 剂 ( 指 气 雾 剂 ) 
I IL 气 雾 剂 粉 雾 剂 喷雾 剂 〈 指 气 雾 剂 ) 
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续 表 
通则 名 称 


I Q 凝 胶 剂 
| a 
I U 凝 胶 剂 


I P 散剂 
I K 散剂 


I K 糖浆 齐 

I V 把 剂 洗 剂 涂 膜 剂 〈 指 所 剂 ) 

I T 接 剂 涂 剂 涂 膜 剂 〈 指 据 剂 ) 

I T 拒 剂 涂 剂 涂 膜 剂 〈 指 涂 剂 ) 

I D 外 用 制剂 

I V 揭 剂 洗 剂 涂 膜 剂 ( 指 涂 膜 剂 ) 
I 工 捞 剂 涂 剂 涂 膜 剂 〈 指 涂 膜 剂 ? 
I N 西 剂 

I C 面 剂 

I 工 贴 高 剂 《〈 指 贴 剂 ) 

I V 贴 剂 

贴 膏剂 I 工 贴 高 剂 

口服 溶液 剂 口服 混 蜂 剂 口服 乳剂 I O ”口服 溶液 剂 口服 混 悬 剂 口服 乳剂 
I J 植 和 人 剂 

I M 膜 剂 

I Q 耳 用 制剂 


贴 剂 


洗 剂 冲洗 剂 灌肠 剂 〈 指 洗 剂 ) 
把 剂 洗 剂 涂 膜 剂 ( 指 洗 剂 》 
洗 剂 冲洗 剂 灌肠 剂 〈 指 冲洗 剂 ? 
洗 剂 冲洗 剂 灌肠 剂 〈 指 灌肠 剂 ) 


前 谊 剂 谊 滋 ) 部 前 高 剂 《 畜 洲 ) 


I G 胶 剂 


胶 剂 部 


EF i 
I S 


二 部 I 药 用 输 料 
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续 表 


通则 名 称 原 附录 名 称 


XN 制药 用 水 
0261 制药 用 水 
EE XW 制药 用 水 


国家 药品 标准 物质 通则 第 二 增补 本 


K 一 般 鉴别 试验 

亚 “一般 鉴别 试验 

V 分 光 光 度 法 

人 分 光 光 度 法 

I 分 光 光 度 法 

V A 紫外- 可见 分 光 光 度 法 
紫外 -可 见 分 光 光 度 法 N A 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 
I A 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 
V C 红外 分 光 光 度 法 
KR C 红外 分 光 光度 法 
R E 荧光 分 析 法 
I C 荧光 分 析 法 
V D 原子 吸收 分 光 光 度 法 
KW D 原子 吸收 分 光 光 度 法 
I B 原子 吸收 分 光 光 度 法 
R F 火焰 光度 法 
I D 火焰 光度 法 
站 E 电感 耦合 等 离子 体 原 子 发 射 光谱 法 
电感 耦合 等 离子 体质 谱 法 XM D 电感 耦合 等 离子 体质 谱 法 
拉 曼 光谱 法 三 XK L 拉 曼 光谱 法 指导 原则 
区 丁 质谱 法 
必 K 核磁 共振 波谱 法 
K F X 射 线 粉末 衍射 法 


一 般 鉴别 试验 


红外 分 光 光 度 法 


荧光 分 光 光 度 法 


WY A 纸 色谱 法 


WY B 薄 层 色谱 法 
V B 薄 层 色谱 法 


V C 柱 色谱 法 

WY D 高效 液 相 色谱 法 
V D 高 效 液 相 色谱 法 
WY G 离子 色谱 法 


V J 离子 色谱 法 
于 E 离子 色谱 法 
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续 表 
原 附录 名 称 
分 子 排 阻 色谱 法 
分 子 排 阻 色 谱 法 
气相 色谱 法 
气相 色谱 法 E ”气相 色谱 法 
气相 色谱 法 


分 子 排 阻 色谱 法 


超 临 界 流体 色谱 法 
0532 临界 点 色谱 法 


电泳 法 

醋酸 纤维 素 薄 膜 电 泳 法 
琼脂 糖 凝 胶 电 泳 法 

SDS- 聚 丙烯 酰胺 凝 胶 电泳 法 
等 电 聚 焦 电泳 法 
毛细 管 电泳 法 
毛细 管 电泳 法 


毛细 管 电泳 法 


物理 常数 测定 法 


相对 密度 测定 法 
相对 密度 测定 法 
馏 程 测定 法 
馏 程 测定 法 
熔点 测定 法 
熔点 测定 法 
凝 点 测定 法 
凝 点 测定 法 
光度 测定 法 


旋光 度 测定 法 


折光 率 测定 法 
折光 率 测定 法 
折光 率 测定 法 


| PH 值 测定 法 

0631 PH 值 测定 法 pH 值 测 定 法 

PH 值 测定 法 

渗透 压 摩尔 浓度 测定 法 
渗透 压 摩尔 浓度 测定 法 渗透 压 新 尔 浓 度 测定 法 
渗透 压 摩 尔 浓度 测定 法 
黏度 测定 法 

热 分 析 法 

制药 用 水 电导 率 测 定 法 三 制药 用 水 电导 率 测 定 法 
制药 用 水 中 总 有 机 碳 测 定 法 制药 用 水 中 总 有 机 碳 测定 法 


0700 其 他 测定 法 
电位 滴定 法 与 水 停 滴定 法 
0701 电位 滴定 法 与 永 停 滴 定 法 


相对 密度 测定 法 


馅 程 测定 法 


熔点 测定 法 


凝 点 测定 法 


电位 滴定 法 与 永 停 滴定 法 
非 水 溶液 滴定 法 
非 水 溶液 滴定 法 


0702 非 水 溶液 滴定 法 
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妖 I 牛 血清 白 蛋白 残留 量 测定 法 

这 C 大 肠 杆菌 菌 体 蛋 白质 残留 量 测定 法 
区 D 假 单 胞 菌 菌 体 蛋 白质 残留 量 测定 法 
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以 L 鼠 IgG 和 残留 量 测定 法 
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抗 毒素 、 抗 血清 制品 鉴别 试验 


A 群 脑膜 炎 球 菌 多 糖分 子 大 小 测定 法 
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伤寒 Vi 多 糖分 子 大 小 测定 法 
b 型 流感 哮 血 杆菌 结合 疫苗 多 糖 含量 测定 法 
人 凝血 酶 活性 检查 法 


出 日 ”伤寒 Vi 多 糖分 子 大 小 测定 法 
好 J b 型 流感 哮 血 杆菌 结合 疫苗 多 糖 含量 测定 法 
区 N 人 凝血 酶 活性 检查 法 


活化 的 凝血 因子 活性 检查 法 


这 O ”活化 的 凝血 因子 活性 检查 法 


肝素 含量 测定 法 
抗 A、 抗 B 血 凝 素 测定 法 
人 红细胞 抗体 测定 法 


及 P 肝素 含量 测定 法 


区 J] 抗 A、 抗 B 血 上 凝 素 测定 法 


区 Q 人 红细胞 抗体 测定 法 


人 血小板 抗体 测定 法 


生物 活性 / 效 价 测定 法 


重组 乙 型 肝炎 疫苗 (酵母 ) 体 外 相对 效力 检 
查 法 


甲 型 肝炎 灭 活 疫苗 体外 相对 效力 检查 法 


芭 R 人 血小板 抗体 测定 法 


X A 重组 乙 型 肝炎 疫苗 (酵母 ) 体 外 相对 效力 检查 法 


人 用 狂犬病 疫苗 效 价 测定 法 


X S 甲 型 肝炎 灭 活 疫苗 体外 相对 效力 检查 法 
站 A 人 用 狂犬 病 疫苗 效 价 测定 法 


吸附 破 伤风 疫苗 效 价 测定 法 
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XC 吸附 白喉 疫苗 效 价 测 定 法 
六 D 类 毒素 絮 状 单位 测定 法 

半 E 白喉 抗 毒素 效 价 测定 法 


破 伤 风 抗 毒素 效 价 测定 法 
气 性 坏 痊 抗 毒素 效 价 测定 法 
肉 毒 抗 毒素 效 价 测定 法 


对 F 和 破 伤风 抗 毒素 效 价 测定 法 


XG 气 性 坏 这 抗 毒素 效 价 测定 法 


站 H 肉 毒 抗 毒素 效 价 测定 法 


抗 蛇毒 血清 效 价 测定 法 
狂犬 病 免 疫 球 蛋白 效 价 测定 法 


六 工 抗 蛇毒 血清 效 价 测定 法 
站 J] 狂犬 病 免 疫 球 蛋白 效 价 测定 法 


人 免疫 球 蛋白 中 白喉 抗体 效 价 测定 法 


X O ”人 免疫 球 蛋 白 中 白喉 抗体 效 价 测定 法 


人 人 免疫 球 蛋 白 Fc 段 生物 学 活性 测定 法 


抗 人 工 细 胞 免疫 球 蛋 白 效 价 测定 法 (E 玫瑰 
花环 形成 抑制 试验 ) 


XX P 人 免疫 球 蛋 白 Fc 段 生物 学 活性 测定 法 


抗 人 工 细胞 免疫 球 蛋白 效 价 测定 法 (E 玫瑰 花环 形成 
抑制 试验 


抗 人 TT 细胞 免疫 球 蛋 白 效 价 测定 法 (淋巴 
细胞 毒 试验 》 


人 凝血 因子 下 效 价 测定 法 


人 凝血 因子 旭 效 价 测定 法 


人 凝血 因子 以 效 价 测定 法 
人 凝血 因子 X 效 价 测定 法 


三 部 


抗 人 全 细胞 免疫 球 蛋 白 效 价 测定 法 (淋巴 细胞 
毒 试验 ) 


亩 公关 
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续 表 
通则 名 称 原 附录 原 附录 名 称 
人 凝血 因子 妞 效 价 测定 法 部 X N 人 凝血 因子 妊 效 价 测定 法 


! 
重组 人 促 红 率 体内 生物 学 活性 测定 法 三 部 X B 重组 人 促 红 素 体内 生物 学 活性 测定 法 


编号 
3523 干扰 素 生 物 学 活性 测定 法 三 部 X C 干扰 素 生 物 学 活性 测定 法 


3521 


3522 


3524 重组 人 白介素 -2 生物 学 活性 测定 法 X D 重组 人 白介素 -2 生物 学 活性 测定 法 
重组 人 粒 细胞 刺激 因子 生物 学 活性 测定 法 X E 重组 人 粒 细胞 刺激 因子 生物 学 活性 测定 法 
重组 人 粒 细胞 巨 咽 细胞 刺激 因子 生物 学 活 
性 测定 法 


牛 碱 性 成 纤维 细胞 生长 因子 生物 学 活 
3527 se X G 重组 牛 碱 性 成 纤维 细胞 生长 因子 生物 学 活性 测定 法 


3528 重组 人 表皮 生长 因子 生物 学 活性 测定 法 X HH 重组 人 表皮 生长 因子 生物 学 活性 测定 法 
3529 重组 链 激酶 生物 学 活性 测定 法 三 X I 重组 链 激酶 生物 学 活性 测定 法 

鼠 神 经 生长 因子 生物 学 活性 测定 法 新 增 
3531 尼 受 珠 单 抗 生 物 学 活性 测定 法 新 


增 
3532 重组 人 白介素 -11 生物 学 活性 测定 法 新 增 
3600 特定 生物 原材料 /动物 | 


3525 


3526 X F 重组 人 粒 细胞 巨 噬 细 胞 刺激 因子 生物 学 活性 测定 法 


J B 实验 动物 微生物 学 检测 要 求 
和 C 实验 动物 寄生 虫 学 检测 要 求 


3604 ”| 新 生 牛 血清 检测 要 求 | = 部 。 | 季 D 新 生 牛 血清 检测 要 求 


3605 ”| 细菌 生化 反应 培养 基 | = 部 |XK ”细菌 生化 反应 培养 基 


| 
本 
证 2 痢 | 
| 
于 天 
i 
| 
| 
忆 : 
号 
哇 过 到 
| 
| | 


指示 剂 与 指示 液 
指示 剂 与 指示 液 


二 部 XVE 


对 照 品 对 照 药 材 对 照 提 取 物 一 部 
8062 标准 品 与 对 照 品 二 部 XV G 标准 品 与 对 照 品 


9000 指导 原则 
原料 药物 与 制剂 稳定 性 试验 指导 原则 二 部 XK C 原料 药 与 药物 制剂 稳定 性 试验 指导 原则 


一 部 XV F 滴定 液 
滴定 液 
二 部 XV F 滴定 液 
音 XV G 对 照 品 对 照 药 材 对 照 提 取 物 
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续 表 
编号 通则 名 称 原 附录 原 附 录 名 称 
01 药物 制剂 人 体 生物 利用 度 和 生物 等 效 性 斌 _ 和 6 。。 x B 药物 制剂 人 体 生 物 利用 度 和 生物 等 效 性 试验 指导 
验 指导 原则 原则 
9012 ”生物 样品 定量 分 析 方 法 验证 指导 原则 新 增 
9013 ”组 释 、 控 释 和 迟 释 制剂 指导 原则 二 部 。 ”XK D 缓 释 、 控 释 和 迟 释 制剂 指导 原则 
9014 ”微粒 制剂 指导 原则 二 部 。 ”XK E ” 微 赛 、 微 球 与 脂 质 体制 剂 指导 原则 
9015 ”药品 晶 型 研究 及 晶 型 质量 控制 指导 原则 新 增 
一 部 。 X 则 A 中药 质 量 标准 分 析 方 法 验证 指导 原则 
9101 ”药品 质量 标准 分 析 方 法 验证 指导 原则 
二 部 。 ”XK A 药品 质量 标准 分 析 方 法 验证 指导 原则 
9102 ”药品 杂质 分 析 指 导 原 则 二 部  XK F 药品 杂质 分 析 指导 原则 
9103 ”药物 引 湿性 试验 指导 原则 二 部 。 ”XK J 药物 引 湿性 试验 指导 原则 
9104  ” 近 红外 分 光 光度 法 指导 原则 二 部 。 ”XK K ” 近 红外 分 光 光度 法 指导 原则 
9105 ”中药 生物 活性 测定 指导 原则 一 部 。 X 册 CC 中药 生物 活性 测定 指导 原则 
基于 基因 芯片 的 药物 评价 技术 与 方法 指导 
9106 新 增 
原则 
9107 ”中 药材 DNA 条 形 码 分 子 鉴 定 法 指导 原则 新 增 
一 部 。 ”XX 乌 E 药品 微生物 检验 替代 方法 验证 指导 原则 
9201 ”药品 微生物 检验 替代 方法 验证 指导 原则 二 部 。 XK O 药品 微生物 检验 替代 方法 验证 指导 原则 
三 部 。 XW B 药品 微生物 检验 替代 方法 验证 指导 原则 
一 部 。 ”XW 下 微生物 限度 检查 法 应 用 指导 原则 
9202  ” 非 无 菌 产 品 微生物 限度 检查 指导 原则 
二 部 。 XK P ”微生物 限度 检查 法 应 用 指导 原则 
一 部 。 XW G 。 药品 微生物 实验 室 规范 指导 原则 
9203 ”药品 微生物 实验 室 质 量 管 理 指导 原则 
二 部 。 XK Q 药品 微生物 实验 室 规范 指导 原则 
9204 ”微生物 鉴定 指导 原则 新 增 
9205 ”药品 洁净 实验 室 微生物 监测 和 控制 指导 原则 新 增 
9206 ”无 菌 检查 用 隔离 系统 验证 指导 原则 新 增 


一 部 X 岗 B 中药 注射 剂 安全 性 检查 法 应 用 指导 原则 
二 部 XK M ”化 学 药品 注射 剂 安全 性 检查 法 应 用 指导 原则 


9301 注射 剂 安全 性 检查 法 应 用 指导 原则 


9302 中 药 有 害 残留 物 限量 制定 指导 原则 新 增 

9303 色素 测定 法 指导 原则 新 增 

9304 中 药 中 铝 、 铬 、 铁 、 钢 元 素 测 定 指导 原则 新 增 

9305 中 药 中 真菌 毒素 测定 指导 原则 新 增 

9501 正 电 子 类 放射 性 药品 质量 控制 指导 原则 二 部 XKX G 正 电 子 类 放射 性 药品 质量 控制 指导 原则 
9502 锝 [”"Te] 放射 性 药品 质量 控制 指导 原则 二 部 XKH 锝 [*% Te 放射 性 药品 质量 控制 指导 原则 
9601 药 用 辅料 功能 性 指标 研究 指导 原则 新 增 

9621 药 包 材 通用 要 求 指导 原则 新 增 

9622 药 用 玻璃 材料 和 容器 指导 原则 新 增 

9901 国家 药品 标准 物质 制备 指导 原则 新 增 第 二 增补 本 
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药 用 辅料 


尊 再 2 关 


药 用 辅料 品名 目次 


正文 品种 


一 画 小 雪 注 粉 汪 ey 
山 奖 酸 甘 油 酯 … e472 
各 办 攻 演 米 4 


乙 交 酯 两 交 酯 共聚 物 (5050)( 供 注射 用 ) …………………… 445 
乙 交 酯 丙 交 酯 共 际 物 (7525)( 供 注射 用 446 
乙 交 醋 丙 交 酯 共聚 物 (8515)( 供 注射 用 447 
乙 基 纤维 索 水 分 散 体 (了 B 型 ) ee 450 


二 丁 基 羟基 甲 散 452 无 水 碳酸 销 生 4 
一 币 基 下 大 汪 天 水 琶 酸 秘 二 销 生生 ee 8 
二 四 竺 汗 453 无 水 磷酸 氢 钙 e477 
二 氢化 鲍 eeeeeeeeeeee 4 林 区 入 失 人 478 


十 大 | 月 村 四 各 组 ( 司 各 20) eeannn 0 
.3 月 桂 酰 聚 氧 乙 烯 (12) 甘 油 栈 482 
于 等 莹 陡 酒 生 Eastisai 59 月 桂 酰 罕 氧 乙烯 (32) 甘 油 酯 pp 483 
于 生肖 月 桂 酰 聚 氧 乙 烯 (6) 甘 油 本 和 484 
二 痊 栈 时 月 桂 酰 聚 氧 乙 烯 (8) 甘 油 酯 pp 486 

铂 西 入 机 精 


三 画 五 画 


三 油 酸 山梨 坦 ( 司 盘 85) pp 462 | 玉米 淀粉 和 488 
三 硅 酸 镁 ee 463 | 正 村 本 和 489 
9 | 0 
大 豆油 465 甘油 三 乙 栈 0 402 
大 豆油 ( 供 注射 用 》 466 甘油 磷酸 钉 92 
类 本 测 胎 ( 供 注射 用 人 ve wre 68 二- 河 机 有 乔 避 人 交 交 乓 ao 攻 08 
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可 夺 性 兴业 worn 
丙二醇 ( 供 注 射 用 ) 
黄 氨 羡 有 8 
丙烯 酸 乙 酯 - 甲 基 丙 烯 酸 甲 酯 共聚 物 水 分 散 体 ………… 
天 酸 … TT 证 册 最 击 二 二 各 天 友 拓 后 曙 二 二 训 : 基 电 
有 


和 下 波 短 非 某 牺 和 人 和 症 全 和 
甲 基 纤 维 素 pp 

让 丙 记 被 有 全 全 全 全 和 
宵 懈 于 


-一 可 
7 图 


亚 西 色 冰 交 羊 异 红 纤 


亚 硫 酸 氨 钠 … 
西 黄 著 胺 ne 
们 所 酸 和 
炒 曾 配 和 和 
交 联 凑 甲 纤维 素 钠 … 


交 联 聚 维 酮 …………………… 
羊毛 脂 … 


七 画 
麦 壳 低 谷 肠 辛 没 尿 阿 纯 


才 才 楼 县 


低 取 代 羚 两 纤 维 宗 Ne 
人 a 
肠 溶 明 胶 空 心 胺 守 … 


辛酸 ……: 


2 
没食子 酸 
bs 
BE Poo 
En .Ts 
0 ,PE 


.440 ， 


订 训 人 关 


502 
503 
503 
504 


… 504 
aoe. 505 
… 506 
… 507 
红 氧 化 铁 . 和 pp 
娃 维 机 法 本 


508 
508 


八 田 


环 葵 茧 果 明 依 乳 单 油 泊 组 


环 利 基 硅 再生 全 生生 全 全 人间 
环 梓 蕉 人 稍 重 天 汪 有 
基 拭 氧 身 且 生计 请 交合 
茉 扎 省 稚 且 0 交 下 人生 人 
:ER 
芋 甲 醇 … 
归 胶 Sd 
日 靖 二 
明胶 空心 胶 半 ei 
依 地 酸 二 和 机 ee 
a 
间 粮 允 
油 酰 聚 氧 乙烯 甘油 酯 … 
消 松 二 十 
… 527 
… 527 


油 酸 山梨 坦 ( 司 盘 80) 


油 酸 聚 氧 乙烯 酯 … 
消 洛 沙 姆 168 en 
… 531 
组 氮 酸 em 


泊 洛 沙 姆 407 


九 画 
枸 轻 氢 胆 亮 活 浓 


.Ee 
徇 权 酸 三 艺 羡 后 
枸 橡 酸 三 正 丁 本 pp 
枸 机 酸 销 . 和 生计 抽 计 0689 
轻 质 氧 筷 甸 和 人 
轻 质 液 状 五 旺 wOeoiiicnmee i 
所 化 大 豆油 
自 化 弟 麻 油 censieip Dyed 
氧 杨 伦 钱 生生 
胆固醇 … es 
这 所 酸 人 ne 
活性 炭 ( 供 注射 用 7 
液 握 济 统 no 


十 画 
盐 氧 氨 倍 胶 粉 烟 酒 海 预 


517 


517 
518 
518 
518 
519 
519 
520 
521 
522 
522 


，523 


524 
525 


‘525 


526 


529 
530 


532 


542 
543 


I RO 
I : 
A 
信 他 环 糊 精 senoni i 
胶 态 三 好 化 硅 2oD 和 nn mii 
胶 赛 用 明 胺 … 
粉 状 奸 维 鹤 enn 
烟 酰 胺 wedniii 
烟 本 en 
酒石酸 宙 放 ns 
海 汪 本 
海 康 酸 铺 放 0 nn 


海 注 糖 …… 


预 胶 化 羟 丙 基 淀 粉 … 
沂 胶 化 演 粮 sian 


十 一 画 
黄 硅 甜 脱 关 混 液 淀 蛋 维 


次 入 二 宁 a ne 
黄 原 胶 ， 
Ts 
硅 酸 错 负 i 


甜菊 素 ……… 


脱 握 月 酸 铺 吕 steeeeD mr 
羯 乙 纤维 球 
羟 丙 甲 纤维 于 和 
闫 丙 甲 纤维 素 邻 菏 二 甲酸 琵 4 
羟 丙 纤维 素 
羟 丙 基 倍 他 环 糊 精 Nm 
羟 丙 基 淀 粉 空心 胶囊 站 Ne 
状 某 己 本 生生 
闯 亲 于 本 
凑 某 两 柄 计生 
羟 苯 两 酯 钠 症 RN 
ES 
拔 莱 甲 栈 钠 eed 全 二 
冯 莱 苇 柄 oir 
混合 脂肪 酸 甘油 酯 ( 硬 脂 ) 
sy 
淀粉 水 解 守 糖 … 

蛋黄 卵 楼 脂 … 

蛋黄 卵 磷 脂 ( 供 注射 用 ) 


维生素 玉 正 珀 酸 聚 乙 二 醇 酷 


六 半 人 六 


十 二 画 
琥 琼 棕 硬 硝 硫 紫 黑 毛 稀 焦 滑 高 


更 薄 酸 昌 nnn 生 和 
:5 
榨 所 相生 
棕榈 山梨 坦 ( 司 盘 40) ee 
硬 脂 山 梨 坦 ( 司 盘 60) RN 
硬 脐 酸 > 


硬 脂 酸 锐 ns 
硬 脂 酸 聚 烃 氧 (40) 酯 ……………: asooenoeoe ooo ssoeo soos os 


宵 酸 本 
入 室 语 ns 
神 酸 寅 nn 
A RA 
社 酸 锯 i 


硫酸 关 唑 呈 … 


氧化 钙 ………. 


氯 化 钠 ( 供 注 射 用 7) 
氯 化 钾 Ne 

全 化 钱 
氢 甲 柄 ae 
和 起 
稀 醋 酸 
各 兢 酸 2 
焦 亚硫酸钠 
是 粮 
清关 烛 计 
党 可 本 


十 三 画 
酷 硼 微 腺 羧 


可 和 砂 Wi 


机 蝇 纤 维 家 0 人 ee 
or 
Ae 
着 甲 纤维 素 钙 nn 
凌 甲 纤维 素 钠 
凑 币 淀粉 销 六 ee 


bb 


，441 ， 


eG 
i 


十 四 夯 
聚 藤 碱 碳 精 


聚 乙 二 醇 300( 供 注射 用 ) ……… 
聚 乙 二 醇 400( 供 注射 用 ) pe 


聚 乙 二 醇 4000 eens, 


聚 乙 烯 醇 …… 


聚 山梨 酯 60 ， 


聚 山梨 酯 80 ee 
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乙 交 酯 丙 交 酯 共聚 物 (5050) 
( 供 注射 用 ) 


Yijiaozhibingjiaozhigongjuwu(5050) (Gongzhusheyong) 
Poly(lactide-co-glycolide) (S5050) (For Injection) 


O O 
AI (ee dle 
CH; CH3 
H(Cs Hs O40), (C Hs Os) OH 
[26780-50-7] 

本 品 为 丙 交 酯 、 乙 交 酯 的 环 状 二 聚合 物 在 亲 核 引发 剂 催 
化 作用 下 的 开 环 聚合 物 。 丙 交 栈 和 乙 交 酶 摩尔 百分比 为 
50: 50， 特 性 黏度 应 符合 附 表 规 定 ， 分 子 量 分 布 系 数 
DCM./M。) 应 不 得 过 2. 5。 

【性 状 〗】 本 品 为 白色 至 淡 黄 色 粉 末 或 颗粒 ， 几 乎 无 臭 。 

本 品 在 三 氯 甲烷 、 二 氯 甲 烷 、 丙 酮 、 二 甲 基 甲 酰胺 中 易 
溶 ， 在 乙酸 乙 酯 中 微 溶 ， 在 水 、 乙 醇 、 乙 醚 中 不 深 。 

特性 狐 度 ” 取 本 品 0. 5g， 精 密 称 定 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 
加 三 毛 甲 烧 70ml， 超 声 至 完全 溶解 ， 冷 却 至 室温 后 ， 加 三 
所 甲烷 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 。 照 黏度 测定 法 (通则 0633 第 二 
法 )，25C 下 特性 黏度 应 符合 附 表 规 定 。 

【鉴别 〗 取 特性 黏度 项 下 配制 的 溶液 测定 ， 本 品 的 红外 
光谱 图 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (通则 0402) 。 

【检查 】 酸度 ” 取 本 品 适量 , 研 细 ， 加 水 超声 10 分 
钟 ， 分 散 成 约 2. omg/ml 的 混 翘 液 ， 过 滤 ， 取 续 滤液 ， 依 法 
测定 (通则 0631)，pH 值 应 为 5. 0 一 7. 0。 

溶液 的 澄清 度 ” 取 本 品 0.5g， 加 二 氯 甲烷 25ml 使 溶 
解 ， 依 法 检查 (通则 0902)， 溶 液 应 澄清 。 

分 子 量 分 布 ” 取 本 品 适量 ， 精 密 称 定 ， 加 四 和 氢 呐 喃 溶解 
并 制 成 每 lml 中 约 含 3mg 的 溶液 ， 振 摇 ， 室 温 放 置 过 夜 ， 
作为 供 试 品 溶液 。 另 取 5 个 聚 蔡 乙 烯 分 子 量 对 照 品 (分 子 量 
范围 应 包含 供 试 品 的 分 子 量 ) 适 量 ， 加 四 迄 叶 喃 溶解 并 制 成 
每 lml 中 约 含 3mg 的 溶液 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 分 子 排 阻 
色谱 法 (通则 0514) 测 定 ， 采 用 凝 胶 色谱 柱 ， 以 四 和 氨 哮 喃 为 
流动 相 ， 示 差 折光 检测 器 ; 检测 器 温度 35'C 。 取 乙 且 20pl， 
注 人 液 相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 理 论 板 数 按 乙 睛 峰 计 不 少 于 
10 000 。 

取 上 述 对 照 品 溶液 各 20pl， 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 
色谱 图 ， 由 GPC 软件 计算 回归 方程 。 取 供 试 品 溶液 20p1l， 同 
法 测定 ， 用 GPC 软件 算出 供 试 品 的 重 均 分 子 量 、 数 均 分 子 量 
及 分 子 量 分 布 。 供 试 品 的 重 均 分 子 量 应 为 7000 一 170 000， 分 
布 系数 DCM。/M.) 应 不 得 过 2. 5。 

丙 交 酯 乙 交 酯 摩尔 比 ” 取 本 品 10 一 20mg， 加 含有 四 甲 
基 硕 烷 (TMS) 的 气 代 三 氯 甲 烷 0.6 一 0. 8ml， 溶解 。 照 核磁 


亲 再 2 关 


乙 交 酯 丙 交 酯 共聚 物 (5050)( 供 注射 用 ) 


共振 波谱 法 (通则 0441) 测 定 。 记 录 乙 交 酯 单元 中 的 亚 甲 基 
质子 (4.4 一 5.0ppm) 及 丙 交 酯 单元 中 次 甲 基质 子 (5.1 一 
5. 5ppm) 的 积分 面积 ， 计 算 丙 交 酯 和 乙 交 酯 的 摩尔 百 分 含 
量 ， 应 为 45%% 一 55% 和 45 上 一 55 听 。 

乙 交 酯 和 丙 交 酯 ” 取 乙 酸 丁 酶 适量， 精密 称 定 ， 加 二 握 
甲烷 溶解 ， 并 制 成 每 1ml 约 含 0.125mg 的 溶液 ， 作 为 内 标 
溶液 ; 取 本 品 约 0. 1g， 精 密 称 定 ， 置 10ml 量 瓶 中 ， 加 内 标 
溶液 2ml， 用 二 握 甲 烷 溶 解 ， 并 稀释 至 刻度 ， 摇 名， 作为 供 
试 品 溶 液 ; 另 分 别 取 乙 交 栈 、 丙 交 栈 适量， 精密 加 入 内 标 溶 
液 适量 ， 用 二 和 氨 甲 烷 溶 解 并 制 成 每 1ml 中 约 含 乙 交 酯 50ng、 
丙 交 酯 100pg、 乙 酸 丁 酯 25pg 的 溶液 ， 作 为 对 照 溶液 。 照 
气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 。 以 5% 蔡 基 - 甲 基 聚 硅 氧 烷 ( 或 
极 性 相近 ) 为 固定 液 的 色谱 柱 ， 柱 温 为 135'C ， 进 样 口 温度 
为 250'C ， 检 测 器 温度 为 300'C 。 取 供 试 品 溶 液 与 对 照 溶 液 
各 341， 分 别 注入 气相 色谱 仪 ， 按 内 标 法 以 峰 面 积 计算 ， 含 
丙 交 酯 不 得 过 1.5% ， 乙 交 酯 不 得 过 0. 5%。 

残留 溶剂 ”甲醇 、 丙 酮 、 二 气 甲 烷 和 甲 茶 取 本 品 约 
0. 1g， 精 密 称 定 ， 置 10ml 量 瓶 中 ， 加 二 甲 基 甲 酰胺 溶解 ， 
并 稀释 至 刻度 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 甲 醇 、 丙 酮 、 二 氧 甲 
烷 和 甲苯 适量 ， 精 密 称 定 ， 用 二 甲 基 甲 酰胺 溶解 并 定量 稀释 
制 成 每 lml 中 含 甲醇 30pg、 丙 酮 50kg、 二 氯 甲 烷 6prg、 甲 
葵 8. 9pg 的 混合 溶液 ， 作 为 对 照 溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 
(通则 0861 第 三 法 ) 测 定 。 以 6% 氰 丙 基 莱 -94% 甲 基 聚 硅 氧 
(或 极 性 相近 ) 为 固定 液 : 起 始 温度 为 40'C ,维持 8 分 钟 ， 
以 每 分 钟 10'C 的 速率 升温 至 200'C; 进 样 口 温度 为 180%C， 
检测 器 温度 为 250C 。 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶液 各 3yl1， 注 
人 气相 色谱 仪 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ， 含 甲醇 不 得 过 
0. 3%， 丙 酮 不 得 过 0.5%， 二 氯 甲烷 不 得 过 0.05%， 甲 莱 
不 得 过 0. 05%。 

水 分 取 本 品 适量 ,以 三 握 甲 烷 作 溶剂 ， 照 水 分 测定 法 
(通则 0832 第 一 法 ) 测 定 ， 含 水 分 不 得 过 1. 0%。 

炊 灼 残渣” 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 2% 。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残渣 项 下 遗留 的 残 酒 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 取 本 品 1.0g， 加 氢 氧 化 钙 1.0g8， 混 合 ， 加 水 搅 
拌 均匀 , 干燥 后 ， 先 用 小 火 灼 烧 使 炭化 ， 再 在 500 一 600Y 
炽 灼 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml， 依 法 检查 
(通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 C0. 0002%)。 

锡 取 本 品 0.25g， 置 素 四 气 乙 烯 消解 把 中 ， 加 硝酸 
6. 0ml 和 浓 过 氧化 氨 溶 液 2. 0ml1， 盖 上 内 盖 ， 旋 紧 外 套 ， 置 
微波 消解 仪 中 消解 。 消 解 完全 后 取消 解 内 镀 置 电热 板 上 组 
组 加 热 至 红 棕 色 气 体 挥 尽 ， 用 超 纯 水 将 镀 内 消解 溶液 小 心 
转移 至 100ml 容量 瓶 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶 
液 。 同 法 制备 试剂 空白 溶液 。 照 电感 而 合 等 离子 体 原子 发 
射 光谱 (ICP-AES) 法 (通则 0411) 测 定 ， 计 算 ， 含 锡 不 得 
过 0.015%。 
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乙 交 酯 两 交 酯 共聚 物 (7525)( 供 注射 用 ) 


订 总 多半 


微生物 限度 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106)， 每 1g 供 试 品 需 氧 菌 总 数 不 得 过 100cfu、 大 肠 埃 希 每 
lg 应 小 于 100cfu; 每 10g 应 不 得 检 出 沙门 菌 。 

细菌 内 毒素 取 本 品 适 量 ， 以 二 甲 基 亚 砚 充 分 溶解 ， 
进一步 使 用 细菌 内 毒素 检查 用 水 稀释 至 实验 所 需 浓 度 ( 该 
溶液 中 二 甲 基 亚 砚 浓 度 应 小 于 0.1%)， 依 法 检测 (通则 
1143)， 每 lmg 乙 交 酯 丙 交 酯 共聚 物 中 含 内 毒素 的 量 应 小 
于 0.9EU。 

无 菌 ( 供 无 除 菌 工艺 的 无 菌 制剂 用 ) 
(通则 1101) ， 应 符合 规定 。 

【类 别 】〗 药 用 辅料 ， 缓 释 材 料 。 

【贮藏 3 密封 ， 冷 藏 或 者 冷冻 (一 20~8C)， 在 开封 前 使 
产品 接近 室温 以 尽量 减少 由 于 水 分 冷凝 引起 的 降解 。 


附 表 ” 犹 度 的 限度 值 


取 本 品 ， 依 法 检查 


标示 黏度 (ml/g) 特性 黏度 范围 (ml/g) 
10 5~15 
15 10~20 
20 15~25 
30 25~35 
35 30~40 
40 35~45 
45 40~50 
50 45~55 
60 50 一 70 
70 60~80 
80 70~90 
90 80~100 
乙 交 酯 丙 交 酯 共聚 物 (7525) 
( 供 注 射 用 ) 


Yijiaozhibingjiaozhigongjuwu(7525)(Gongzhusheyong) 
Poly(lactide-co-glycolide) (7525) (For Injection) 


f f hn 
HO-GH-C oO-¢H cHo-cnsc 0-CH:-CtO~~H 


CH; CH; 


H(Ce Hs Os), (Cs Hs Os) OH 

[26780-50-7] 

本 品 为 丙 交 酯 、 乙 交 酯 的 环 状 二 聚合 物 在 亲 核 引发 剂 催 

化 作用 下 的 开 环 聚 合 物 。 丙 交 酯 和 乙 交 酯 摩尔 百分比 为 
75: 25， 特 性 黏度 应 符合 附 表 规 定 ， 分 子 量 分 布 系数 
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D(M,/M,) 应 不 得 过 2. 5， 

【性 状 】 本 品 为 白色 至 淡 黄 色 粉 末 或 颗粒 ， 几 平 无 臭 。 

本 品 在 三 氰 甲烷 、 二 握 甲 烷 、 丙 酮 、 二 甲 基 甲 酰胺 中 易 
溶 ， 在 乙酸 乙 酯 中 微 溶 ， 在 水 、 乙 醇 、 乙 醚 中 不 溶 。 

特性 黏度 ” 取 本 品 0.5g， 精 密 称 定 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 
加 三 毛 甲 烷 70ml， 超 声 至 完全 溶解 ， 冷 却 至 室温 后 ， 加 三 
毛 甲 烷 稀释 至 刻度 ， 援 匀 。 照 黏度 测定 法 (通则 0633 第 二 
法 )，25 下 特性 黏度 应 符合 附 表 规 定 。 

【鉴别 〗 取 特性 黏度 项 下 配制 的 溶液 测定 ， 本 品 的 红外 
光谱 图 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (通则 0402) 。 

【检查 】 琶 度 ” 取 本 品 适 量 ， 研 细 ， 加 水 超声 10 分 钟 ， 
分 散 成 约 2. 0mg/ml 的 混 悬 液 ， 过 滤 ， 取 续 滤 液 ， 依 法 测定 
(通则 0631) ，pH 值 应 为 5. 0 一 7.0。 

溶液 的 沽 清 度 。 取 本 品 0.5g， 加 二 氯 甲 烷 25ml 使 溶 
解 ， 依 法 检查 (通则 0902)， 溶 液 应 澄清 。 

分 子 量 分 布 取 本 品 适量 ,精密 称 定 ， 加 四 和 氨 哮 哺 溶解 
并 制 成 每 tml 中 约 含 3mg 的 溶液 ， 振 摇 ， 室 温 放 置 过 夜 ， 
作为 供 试 品 溶液 。 另 取 5 个 聚 蔡 乙 烯 分 子 量 对 照 品 (分 子 量 
范围 应 包含 供 试 品 的 分 子 量 ) 适 量 ， 加 四 和 氨 叶 晴 溶 解 并 制 成 
每 1ml 中 约 含 3mg 的 溶液 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 分 子 排 阻 
色谱 法 (通则 0514) 测 定 ， 采 用 族 胶 色谱 柱 ， 以 四 氧 呐 哺 为 
流动 相 ， 示 差 折光 检测 器 ;检测 器 温度 35C。 取 乙 且 20pl， 
注入 液 相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 理 论 板 数 按 乙 有 睛 峰 计 不 少 于 
10 000 。 

取 上 述 对 照 品 溶液 各 20pl， 分 别 注 人 液 相 色谱 仪 ， 记 录 
色谱 图 ， 由 GPC 软件 计算 回归 方程 。 取 供 试 品 溶液 20ul, 同 
法 测定 ， 用 GPC 软件 算出 供 试 品 的 重 均 分 子 量 、 数 均 分 子 其 
及 分 子 量 分 布 。 供 试 品 的 重 均 分 子 量 应 为 7000 一 170 000， 分 
布 系数 DCM /M) 应 不 得 过 2. 5。 

丙 交 酯 乙 交 酯 摩尔 比 ” 取 本 上 品 10 一 20mg， 加 含有 四 甲 
基 硅 烷 CTMS) 的 气 代 三 氯 甲烷 0.6~0. 8ml 中 ,溶解 。 照 核 
磁 共 振 波 谱 法 (通则 0441) 测 定 。 记 录 乙 交 酯 单元 中 的 亚 甲 
基质 子 (4.4~5, 0ppm) 及 丙 交 酯 单元 中 次 甲 基质 子 (5.1~ 
5. 5ppm) 的 积分 面积 ,计算 丙 交 酯 和 乙 交 酯 的 摩尔 百 分 含 
量 ， 应 为 70%~80% 和 20%~30%。 

乙 交 本 和 丙 交 酯 ” 取 乙 酸 丁 酯 适量 ， 精 密 称 定 ， 加 二 和 氧 
甲烷 溶解 ， 并 制 成 每 1ml 约 含 0. 125mg 的 溶液 ， 作 为 内 标 
溶液 ; 取 本 品 约 0. 1g， 精 密 称 定 ， 置 10ml 量 瓶 中 ， 加 内 标 
溶液 2m1， 用 二 握 甲 烷 溶 解 ， 并 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 ， 作 为 供 
试 品 溶 液 ; 另 取 乙 交 栈 、 丙 交 栈 适量， 精密 加 入 内 标 溶液 适 
量 ,， 用 二 氧 甲烷 溶解 并 制 成 每 1ml 中 约 含 乙 交 酯 50ng、 丙 
交 醋 100ug、 乙 酸 丁 酯 25pg 的 溶液 ， 作 为 对 照 溶液 。 照 气 
相 色 谱 法 (通则 0521) 测 定 ， 以 5%% 葵 基 - 甲 基 聚 硅 氧 烷 (或 极 
性 相近 ) 为 固定 液 的 色谱 柱 ， 柱 温 为 135C， 进 样 口 温 度 为 
250C ， 检 测 器 温度 为 300C 。 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶液 各 
3 站， 分 别 注入 气相 色谱 仪 ， 按 内 标 法 以 峰 面 积 计算 ， 含 两 
交 酯 不 得 过 1.5% ， 乙 交 酯 不 得 过 0.5%%。 
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残留 溶剂 ”甲醇 、 丙 酮 、 二 氮 甲 烷 与 甲 茶 取 本 品 约 
0.1g， 精 密 称 定 ， 置 10ml 量 瓶 中 ， 加 二 甲 基 甲 酰胺 溶解 ， 
并 稀释 至 刻度 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 甲 醇 、 丙 酮 、 二 毛 甲 
烷 与 甲 茶 适量 ,精密 称 定 ， 用 二 甲 基 甲 酰胺 溶解 并 定量 稀释 
制 成 每 1ml 中 合约 甲醇 30kg、 丙 酮 50yg、 二 握 甲 烷 6ug、 
甲 蔡 8. 9ug 的 溶液 ， 作 为 对 照 溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 ( 通 
则 0861 第 三 法 ) 测 定 。 以 6%% 氰 两 基 葵 -94%% 甲 基 聚 硅 氧 (或 
极 性 相近 ) 为 固定 液 的 色谱 柱 ; 起 始 温度 为 40'C ， 维 持 8 分 
钟 ， 以 每 分 钟 10C 的 速率 升温 至 200C， 进 样 口 温 度 为 
180C;， 检测 器 温度 为 250'C 。 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 
3pl， 分 别 注入 气相 色谱 仪 ， 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 ， 含 甲 
醇 不 得 过 0.3%， 丙 酮 不 得 过 0.5%， 二 握 甲 烷 不 得 过 
0.05%， 甲 茶 不 得 过 0.05%。 

水 分 取 本 品 适量 ,以 三 握 甲 烷 作 溶剂 ， 照 水 分 测定 法 
(通则 0832 第 一 法 ) 测 定 ， 含 水 分 不 得 过 1.0%。 

炽 灼 残 各 ” 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0841》， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 2%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残渣 项 下 遗留 的 残渣 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 取 本 品 1.0g， 加 和 毛 氧 化 钙 1. 0g， 混合 ， 加 水 搅 
拌 均匀 , 干燥 后 ， 先 用 小 火 灼 烧 使 炭化 ， 再 在 500 一 600TC 
炽 灼 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml， 依 法 检查 
(通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0002% ) 。 

锡 取 本 品 0.25g， 园 聚 四 氰 乙烯 消解 炙 中 ， 加 硝酸 
6. 0ml 和 浓 过 氧化 氢 溶 液 2. 0ml， 盖 上 内 盖 ， 旋 紧 外 套 ， 置 
适宜 的 微波 消解 仪 中 消解 。 消 解 完 全 后 取消 解 内 饶 置 电热 板 
上 缓 缓 加 热 至 红 棕色 气体 挥 尽 ， 用 超 纯 水 将 饶 内 消解 溶液 小 
心 转移 至 100ml 容量 瓶 中 并 稀释 至 刻度 ， 摇 名， 作为 供 试 品 
溶液 。 同 法 制备 试剂 空白 溶液 。 照 电感 耦合 等 离子 体 原 子 发 
射 光谱 (ICP-AES) 法 (通则 0411) 测 定 ， 计 算 ， 含 锡 不 得 
过 0.015%。 

微生物 限度 ” 取 本 品 10g， 依 法 检查 (通则 1105)， 总 需 
氧 菌 数 每 lg 应 不 得 过 100cftu， 大 上 肠 埃 希 菌 每 lg 应 小 于 
100cfu; 每 10g 应 不 得 检 出 沙门 菌 。 

细菌 内 毒素 取 本 品 适量 ， 以 二 甲 基 亚 砚 充分 溶解 ， 
进一步 使 用 细菌 内 毒素 检查 用 水 稀释 至 实验 所 需 浓度 (该 
溶液 中 二 甲 基 亚 碘 浓 度 应 小 于 0.1%)， 依 法 检测 (通则 
1143)， 每 1mg 乙 交 酯 丙 交 酯 共聚 物 中 含 内 毒素 的 量 应 小 
于 0.9EU。 

无 菌 ( 供 无 除 菌 工艺 的 无 菌 制剂 用 ) 
(通则 1101) ， 应 符合 规定 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 缓 释 材 料 。 

【贮藏 】 密 封 ， 冷 藏 或 者 冷冻 (一 20~8C)， 在 开封 前 使 
产品 接近 室温 以 尽量 减少 由 于 水 分 冷凝 引起 的 降解 。 


取 本 品 ， 依 法 检查 


附 表 ” 锯 度 的 限度 值 


标示 黏度 (ml/g) 特性 黏度 范围 kml/g) 

10 5~15 

ls 10~20 
20 15 一 25 
25 20 一 30 
30 25 一 35 
35 30~40 
40 35~45 
45 40~50 
50 45~55 
60 50~70 
70 60~80 
80 70~90 
90 80~100 


乙 交 酯 两 交 酯 共聚 物 (8S15 ) 
( 供 注射 用 ) 


Yijiaozhibingjiaozhigongjuwu(8515) (Gongzhusheyong) 
Poly(lactide-co-glycolide) (8515) (For Injection) 


| ? 1 1 
H 十 oO Ho co 一 cH: 一 一 o 一 cH: cho H 
n 


CH3 CH3 
H(Cs Hs O41.), (Cs HO1), OH 
[26780-50-7] 
本 品 为 两 交 酯 、 乙 交 酯 的 环 状 二 聚合 物 在 亲 核 引发 剂 催 
化 作用 下 的 开 环 聚合 物 。 丙 交 酯 和 乙 交 酯 摩尔 百分比 为 
85 :15， 特 性 黏度 应 符合 附 表 规 定 ， 分 子 量 分 布 系数 
D(M,/M) 应 不 得 过 2. 5。 
【性 状 】 本 品 为 白色 至 淡 黄 色 粉 末 或 颗粒 ， 几 乎 无 臭 。 
本 品 在 三 氯 甲 烷 、 二 氯 甲 棕 、 丙 酮 、 二 甲 基 甲 酰胺 中 易 
溶 ， 在 乙酸 乙 酯 中 微 深 ， 在 水 、 乙 醇 、 乙 醚 中 不 溶 
特性 黏度 ” 取 本 品 0.5g， 精 密 称 定 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 
加 三 毛 甲 烷 70ml， 超 声 至 完全 溶解 ， 冷 却 至 室温 后 ， 加 三 
毛 甲 烷 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 照 黏度 测定 法 (通则 0633 第 二 
法 )，25C 下 特性 黏度 应 符合 附 表 规定 。 
【鉴别 】 取 特性 黏度 项 下 配制 的 溶液 测定 ， 本 品 的 红外 
光谱 图 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (通则 0402) 。 
检查】 酸度 ” 取 本 品 适量 ， 研 细 ， 加 水 超声 10 分 钟 ， 
分 散 成 约 2. 0mg/ml 的 混 悬 液 ， 过 滤 ， 取 续 滤 液 ， 依 法 测定 
(通则 0631) ，pH 值 应 为 5. 0 一 7.0。 
溶液 的 澄清 度 ” 取 本 品 0.5g， 加 二 氯 甲 烷 25ml 使 溶 
解 ， 依 法 检查 (通则 0902)， 溶 液 应 澄清 。 
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分 子 量 分 布 ” 取 本 品 适 量 ， 精 密 称 定 ， 加 四 氢 叶 喃 溶解 
并 制 成 每 ml 中 约 含 3mg 的 溶液 ， 振 摇 ， 室 温 放置 过 夜 ， 
作为 供 试 品 溶液 。 另 取 5 个 聚 葵 乙 烯 分子 量 对 照 品 ( 分 子 量 
范围 应 包含 供 试 品 的 分 子 量 ) 适 量 ， 加 四 和 氨 号 喃 溶解 并 制 成 每 
lml 中 约 含 3mg 的 溶液 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 分 子 排 阻 色谱 法 
(通则 0514) 测 定 ， 采 用 凝 胶 色谱 柱 ， 以 四 和 氨 叶 喃 为 流动 相 ， 示 
差 折光 检测 器 ; 检测 器 温度 35C 。 取 乙 且 20wj， 注 人 液 相 色谱 
仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 理 论 板 数 按 乙 且 峰 计 不 少 于 10 000。 

取 上 述 对 照 品 溶液 各 20n1， 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ， 由 
GPC 软件 计算 回归 方程 。 取 供 试 品 溶液 20p1， 同 法 测定 ， 
用 GPC 软件 算出 供 试 品 的 重 均 分 子 量 、 数 均 分 子 量 及 分 子 
量 分 布 。 供 试 品 的 重 均 分 子 量 应 为 7000 一 170 000， 分 布 系 
数 DCM,/Ms) 应 不 得 过 2. 5。 

丙 交 酯 乙 交 酯 摩尔 比 ” 取 本 品 10 一 20mg， 加 含有 四 甲 
基 硅 烷 CTMS) 的 氛 代 三 毛 甲 烷 0.6~0.8ml， 溶 解 。 照 核磁 
共振 波谱 法 (通则 0441) 测 定 。 记 录 乙 交 酯 单元 中 的 亚 甲 基 
质子 (4.4 一 5.0ppm) 及 丙 交 酯 单元 中 次 甲 基质 子 (5.1 一 
5.5ppm) 的 积分 面积 ， 计 算 本 品 丙 交 酯 和 乙 交 酯 的 摩尔 百 分 
含量 ， 应 为 80%~90% 和 10%~20%。 

乙 交 酯 和 丙 交 酯 ” 取 乙 酸 丁 酯 适量 ， 精 密 称 定 ， 加 二 和 氧 
甲烷 溶解 ， 并 制 成 每 lml 含 0. 125mg 的 溶液 ， 作 为 内 标 溶 
液 ， 取 本 品 约 0. 1g， 精 密 称 定 ， 置 10ml 量 瓶 中 ， 加 内 标 溶 
液 2m1， 用 二 氯 甲烷 溶解 ， 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 
品 溶液 ; 另 取 乙 交 酯 、 丙 交 酯 适量 ,精密 加 入 内 标 溶液 适 
量 ,， 用 二 氰 甲烷 溶解 并 制 成 每 1ml 中 约会 乙 交 酯 50ng、 丙 
交 醋 100kg、 乙 酸 丁 酯 25pg 的 溶液 ， 作 为 对 照 溶液 。 照 气 
相 色 谱 法 (通则 0521) 测 定 ， 以 5% 茶 基 - 甲 基 聚 硅 氧 烷 ( 或 极 
性 相近 ) 为 固定 液 的 色谱 柱 ， 柱 温 为 135'C ， 进 样 口 温度 为 
250C ， 检 测 器 温度 为 300'C 。 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 
3p1， 分 别 注入 气相 色谱 仪 ， 按 内 标 法 以 峰 面积 计算 ， 含 丙 
交 醋 不 得 过 1. 5% ， 乙 交 酯 不 得 过 0. 5%。 

残留 溶剂 ”甲醇 、 丙 醒 、 二 气 针 烷 与 甲苯 取 本 品 约 
0. 1g， 精 密 称 定 ， 置 10ml 量 瓶 中 ， 加 二 甲 基 甲 酰胺 溶解 ， 
并 稀释 至 刻度 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 甲 醇 、 丙 酮 、 二 毛 甲 
烷 和 甲苯 适量 ， 精 密 称 定 ， 用 二 甲 基 甲 酰胺 溶解 并 定量 稀释 
制 成 每 lml 中 含 30yg、50pg、6yg 和 8. 9yg 的 溶液 ， 作 为 对 
照 溶 液 。 照 残留 溶剂 测定 法 (通则 0861 第 三 法 ) 测 定 。 以 
6%% 氰 两 基 共 -94 好 甲 基 聚 硅 氧 (或 极 性 相近 ) 为 固定 液 ， 起 始 
温度 为 40'C ， 维 持 8 分 钟 ， 以 每 分 钟 10C 的 速率 升温 至 
200C， 进 样 口 温度 为 180'C ; 检测 器 温度 为 250C 。 取 供 试 
品 溶液 与 对 照 溶 液 各 3xl， 分别 注 人 气相 色谱 仪 ， 按 外 标 法 
以 峰 面积 计算 ， 含 甲醇 不 得 过 0. 3%， 丙 酮 不 得 过 0.5%， 
二 握 甲 烷 不 得 过 0.05%， 甲 茜 不 得 过 0. 05%。 

水 分 取 本 品 适量 ,以 三 氧 甲烷 作 溶 剂 ， 照 水 分 测定 法 
(通则 0832 第 一 法 ) 测 定 ， 含水 分 不 得 过 1.0%%。 

炽 灼 残 往 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0.2%。 


,448 ， 
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重金 属 ” 取 炊 灼 残 酒 项 下 遗留 的 残 酒 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 取 本 品 1.0g， 加 毛毛 化 钙 1.0g， 混 合 ， 加 水 搅 
拌 均 匀 , 干燥 后 ， 先 用 小 火 灼 烧 使 炭化 ， 青 在 500 ~ 600%C 
炽 灼 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml， 依 法 检查 
(通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0002%)，。 

锡 取 本 品 0.25g， 置 聚 四 氟 乙 烯 消解 负 中 ， 加 硝酸 
6. 0ml 和 浓 过 氧化 氢 溶 液 2. 0ml， 盖 上 内 盖 ， 旋 紧 外 套 ， 置 
微波 消解 仪 中 消解 。 消 解 完全 后 取消 解 内 饶 置 电热 板 上 组 组 
加 热 至 红 棕 色 气 体 挥 尽 ， 用 超 纯 水 将 铅 内 消解 溶液 小 心 转移 
至 100ml 量 瓶 中 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 同 法 
制备 试剂 空白 溶液 。 照 电感 耦合 等 离子 体 原 子 发 射 光 谱 
(ICP-AES) 法 (通则 0411) 测 定 ， 计 算 ， 含 锡 应 不 得 
过 0.015%。 

微生物 限度 取 本 品 10g， 依 法 检查 (通则 1105)， 总 需 
氧 菌 数 每 lg 应 不 得 过 100cfu， 大 上 肠 埃 希 菌 每 1g 应 小 于 
100cfu; 每 10g 应 不 得 检 出 沙门 菌 。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 适量 ,以 二 甲 基 亚 砚 充分 溶解 ， 进 
一 步 使 用 细菌 内 毒素 检查 用 水 稀释 至 实验 所 需 浓度 (该 溶液 
中 二 甲 基 亚 砚 浓 度 应 小 于 0.1%)， 依 法 检测 (通则 1143)， 
每 1mg 乙 交 酯 两 交 酯 共聚 物 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 0. 9EU。 

无 菌 ( 供 无 除 菌 工 艺 的 无 菌 制剂 用 ) 取 本 品 ， 依 法 检查 
(通则 1101) ， 应 符合 规定 。 

【类 别 】〗】 药 用 辅料 ， 缓 释 材 料 。 

【贮藏 】 密 封 ， 冷 藏 或 者 冷冻 (一 20~8'C)， 在 开封 前 使 
产品 接近 室温 以 尽量 减少 由 于 水 分 冷凝 引起 的 降解 。 


附 表 ”黏度 的 限度 值 


标示 黏度 (ml/g) 特性 黏度 范围 (ml/g) 
10 5 一 15 
15 10~20 
20 15~25 
25 20~30 
30 25 3 
35 30~40 
40 35 一 45 
45 40 一 50 
50 45~55 
60 50~70 
70 60~80 
80 70~90 
90 80 一 100 
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乙 基 纤 维 素 
Yiji Xianweisu 
Ethylcellulose 


[9004-57-3] 

本 品 为 乙 基 醚 纤维 素 。 按 干燥 品 计算 , 含 乙 氧 基 
(一 OCz Hs ) 应 为 44. 0 中 一 51.0% 。 

【性 状 】〗 本 品 为 白色 或 类 白色 的 颗粒 或 粉末 ; 无 臭 ， 
无 味 。 

本 品 在 甲 蔡 或 乙醚 中 易 溶 ， 在 水 中 不 溶 。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 5g， 加 乙醇 -甲苯 (1 : 4) 溶 液 100ml， 
振 摇 ， 溶 液 为 透明 的 微 黄 色 溶液 ， 取 上 述 溶 液 适 量 ， 倾 注 在 
玻璃 板 上 ， 待 溶液 茹 发 后 ， 形 成 一 层 有 和 韧性 的 膜 ， 该 膜 可 以 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (通则 
0402) 。 

【检查 】 和 鱼 度 ”精密 称 取 本 品 2. 5g( 按 干燥 品 计 )， 置 具 
塞 锥 形 瓶 中 ， 精 密 加 乙醇 -甲苯 (1 : 4) 溶 液 50ml， 振 摇 至 完 
全 溶解 ， 静 置 8 一 10 小 时 ， 调 节 温 度 至 25C 士 0.1C， 测 定 
动力 黏度 (通则 0633 第 一 法 ， 选 择 不 同 内 径 的 毛细 管 ， 使 得 
流出 时 间 大 于 200 秒 ) 。 标 示 黏 度 大 于 或 等 于 10mPa， s 者 ， 
黏度 应 为 标示 黏度 的 90.0%% 一 110.0%; 标示 黏度 为 6 一 
10mPa' s 之 间 者 ， 黏 度 应 为 标示 黏度 的 80.0% 一 120.0%%; 
标示 黏度 小 于 或 等 于 6mPa，s 者 ， 黏 度 应 为 标示 黏度 的 
75.0%% 一 140.0% 。 

酸碱度 ” 取 本 品 0.50g， 加 水 25. 0ml， 振 摇 15 分 钟 ， 
溶解 后 用 3 号 垂 熔 漏斗 滤 过 ， 取 滤液 10. 0ml， 加 入 酚 栈 指 
示 液 0. 1ml 与 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (0. 01mol/L)0. 50ml， 溶 液 应 
显 粉 红色 ; 另 取 滤 液 10. 0ml， 加 入 甲 基 红 指示 液 0. 1ml 与 
盐酸 滴定 液 (0. 01mol/L)0. 50ml， 溶 液 应 显 红色 。 

氟 化 物 ” 取 本 品 0.25g， 加 水 40ml， 否 沸 ， 放 冷 ， 加 水 
至 50ml， 播 匀 ， 滤 过 ; 弃 去 初 滤液 10ml， 取 续 滤 液 
10. 0ml， 依 法 检查 (通则 0801)， 与 标准 氧化 钠 溶液 5. 0ml 
制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0. 1%)。 

乙 醛 ” 取 本 品 3.0g， 置 250ml 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 加 水 
10ml， 密 塞 ， 搅 拌 1 小时。 静 置 24 小 时 后 ， 滤 过 并 用 水 稀 
释 至 100ml， 播 匀 ， 精 密 量 取 5ml， 置 25ml 量 瓶 中 ， 加 
0.05% 甲 基 共 并 呆 唑 酮 脉 盐酸 盐 溶 液 5mlj， 置 60'C 水 浴 加 热 
5 分钟， 加 三 氯 化 铁 -氨基 础 酸 溶液 (三 氯 化 铁 与 氨基 础 酸 各 
lg， 加 水 100ml 溶解 即 得 ?2ml，60C 水 浴 继 续 加 热 5 分 钟 ， 
冷却 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 : 另 精密 量 
取 乙 醛 对 照 品 溶液 (精密 称 取 乙 醛 1.0g， 加 蜡 丙 醇 稀释 至 
100ml， 播 匀 ， 精 密 量 取 5ml， 置 500ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 
至 刻度 ， 摇 匀 ， 精 密 量 取 3ml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 
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至 刻度 ， 摇 匀 ， 即 得 。 临 用 新 制 )5. 0ml， 同 法 操作 。 供 试 品 
溶液 的 颜色 不 得 深 于 对 照 品 溶液 (0. 01%%) 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105C 干 燥 2 小 时 , 减 失 重量 不 
得 过 3.0% (通则 0831) 。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 4%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 渣 项 下 遗留 的 残渣 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

砷 盐 ” 取 本 品 0.67g， 加 氢 氧 化 钙 1. 0g， 混 合 ， 加 水 搅 
拌 均匀 ,干燥 后 ， 先 用 小 火 灼 烧 使 炭化 ， 再 在 500 一 600C 
炽 灼 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 8ml 与 水 23ml， 依 法 检查 
(通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0003%)。 

【含量 测定 】 照 甲 氧 基 、 乙 氧 基 与 羟 丙 氧 菇 测定 法 (通则 
0712) 测 定 。 如 采用 第 二 法 (容量 法 )， 取 本 品 适量 (相当 于 乙 
氧 基 10mg)， 精 密 称 定 ， 将 油 液 温度 控制 在 150 一 160'C ， 
加 热 时 间 延 长 至 1 一 2 小 时 ， 其 余 同 法 操作 。 每 1ml 硫 代 硫 
酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 0.7510mg 的 乙 氧 基 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 包 衣 材 料 和 释放 阻 沾 剂 等 。 

【贮藏 】 密 闭 保存 。 

【标示 】 以 mPa. s 或 Pa. s 为 单位 标明 黏度 。 
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Ethylcellulose Aqueous Dispersion 


本 品 含 乙 基 纤维 素 应 为 标示 量 的 90.0%~110.0%。 

本 品 含 适量 的 十 六 醇和 十 二 烷 基 硫酸 钠 作 为 分 散剂 和 稳 
定 剂 ， 亦 可 加 入 适量 的 消 泡 剂 和 抑 菌 剂 。 

【性 状 】 本 品 为 乳白 色温 其 液 。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 ， 置 培养 下 中 ， 均 匀 铺 开 ， 在 60'C 
烘箱 内 干燥 ， 应 形成 透明 或 半 透 明 的 薄膜 。 

(2) 取 本 品 lml， 加 水 9ml， 加 亚 甲 蓝 溶液 ( 取 硫 酸 
0. 7ml 和 无 水 硫酸 钠 5g， 置 烧杯 中 ， 缓 慢 加 水 90ml， 再 加 
0. 3% 亚 甲 蓝 溶液 至 100ml， 混 名， 即 得 )25ml， 混 名， 再 加 
三 氯 甲 烷 15mj， 剧 烈 振 播 ， 静 置 分 层 ， 下 层 应 为 蓝 色 。 

《3) 取 鉴别 (1)? 项 下 的 薄膜 0. 2g， 加 三 氯 甲烷 20ml 使 溶 
解 ， 作 为 供 试 品 溶液 ， 取 十 六 醇 对 照 品 适 量 ， 加 三 氯 甲 烷 溶 
解 并 制 成 每 lml 中 约 含 0. 1g 的 溶液 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 
气相 色谱 法 (通则 0521)， 用 聚 二 甲 基 硅 氧 烷 为 固定 液 ( 或 极 
性 相近 ) 的 毛细 管 色谱 柱 ， 柱 温 为 50C ， 维 持 5 分 钟 ， 以 每 
分 钟 20 升 温 至 220'C ， 维 持 2 分 钟 ， 进 样 口 温度 为 250'C ， 
检测 器 温度 为 250'C; 取 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 各 lpl， 
进 样 ， 记 录 色 谱 图 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 应 呈现 十 六 醉 对 照 
品 溶液 主峰 相同 保留 时 间 的 色谱 峰 。 

(4) 取 鉴别 (1) 项 下 的 薄膜 少许 ， 照 红外 分 光 光 度 法 (通则 
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0402， 省 化 钾 压 片 法 )， 应 在 3600 ~ 2600cm 1: 和 1500 一 
800cm :区 间 有 最 大 吸收 ， 且 与 乙 基 纤维 素 对 照 品 图 谱 一 致 。 

【检查 〗】 答 度 取 本 品 ， 采 用 NDJ-79 型 旋转 黏度 计 ， 
选用 合适 的 转子 ， 调 节 温 度 为 25C 士 0.1C， 测 定 动力 黏度 
(通则 0633 第 二 法 ) 。 读 数 应 在 仪器 测定 量程 的 10 中 一 90%% 
范围 内 ， 分 别 记 录 在 60、90、120 秒 时 读数 ， 三 次 的 平均 值 
即 为 黏度 值 ， 不 得 大 于 150mPa，s。 

pH 值 应 为 4.0 一 7.0( 通 则 0631) 。 

二 气 甲 烷 (生产 工艺 中 使 用 二 握 甲 烷 时 测定 ) 取 本 品 适 
量 ， 精 密 称 定 ， 用 二 甲 基 亚 硕 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 
75mg 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 另 精 密 称 取 二 氯 甲烷 适量 ， 
加 二 甲 基 亚 硕 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 45rg 的 溶液 ， 
作为 对 照 溶液 。 分 别 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 
5ml， 置 顶 空 瓶 中 ， 密 封 。 照 残留 溶剂 测定 法 (通则 0861 第 
二 法 ) 试 验 ， 用 以 6%% 氰 两 基 苯 基 -94%% 二 甲 基 硅 氧 烷 为 固定 
液 ( 或 极 性 相近 ) 的 毛细 管 柱 ; 柱 温 为 5， 维持 4 分 钟 ， 
以 每 分 钟 30C 升温 至 200'C， 维 持 2 分 钟 ; 进 样 口 温度 为 
250C ， 检 测 器 温度 为 250'C; 项 空 瓶 温度 为 80'C ,平衡 时 
间 为 20 分 钟 。 分 别 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶液 项 空 进 样 ， 记 
录 色 谱 图 ， 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 ， 应 符合 规定 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 5ml， 加 已 恒 重 的 20 一 30 目 砂 10g， 
抄 匀 ， 精 密 称 定 ， 在 60C 干 燥 至 恒 重 ,， 减 失 重量 不 得 过 
71.0% (通则 0831)。 

重金 属 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0821 第 二 法 )， 
含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】 照 甲 氧 基 、 乙 氧 基 与 叛 丙 氧 基 测 定 法 (通则 
0712) 测 定 。 如 采用 第 二 法 (容量 法 )， 取 本 品 适量 (相当 于 乙 
氧 基 10mg)， 精 密 称 定 ， 油 浴 温度 控制 在 150~160'C， 加 
热 时 间 延 长 到 1~2 小 时 ， 其 余 同 法 操作 。 每 lml 硫 代 硫酸 
钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 0. 7510mg 的 乙 氧 基 。 

【类 别 】〗 药 用 辅料 ， 包 衣 材 料 。 

【贮藏 】 密 闭 ， 避 免 冻 结 。 


乙 基 纤 维 素 水 分 散 体 (B 型 ) 
Yiji Xianweisu Shuifensanti(B Xing) 
Ethylcellulose Aqueous Dispersion Type B 


本 品 为 稳定 的 乙 基 纤维 素 水 分 散 体 。 含 乙 基 纤维 素 应 为 
标示 量 的 90.0%~110.0%。 

本 品 可 加 入 适量 的 增 塑 剂 、 稳 定 剂 和 助 流 剂 。 

【性 状 】〗 本 品 为 乳白 色 混 甚 液 ， 有 和 氮 奥 。 

【鉴别 J (1) 取 本 品 ， 置 培养 四 中 ， 均 匀 铺 开 ， 在 60C 
烘箱 内 干燥 至 少 60 分 钟 ， 应 形成 透明 的 薄膜 或 半 透 明 的 
薄膜 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 ， 供 试 品 溶液 主峰 
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的 保留 时 间 应 与 乙 基 纤维 素 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 
一 致 。 

(3) 取 鉴别 (1) 项 下 的 薄膜 少许 ， 照 红外 分 光 光 度 法 ( 通 
则 0402， 溴 化 钾 讨 片 法 )， 在 3600 一 2600cm 1! 和 1500 一 
800cm :区 间 应 有 最 大 吸收 ， 且 与 乙 基 纤 维 素 对 照 品 图 谱 
一 致 。 

检查 】 黏 度 ” 取 本 品 ， 采 用 Brookfield DV-S 型 旋转 苛 度 
计 ，2 号 转子 ， 每 分 钟 20 转 ， 调 节 温 度 为 25C 士 01C， 测 定 
动力 黏度 (通则 0633 第 二 法 )。 黏 度 值 应 为 400~1500mPa ，s。 

pH 值 应 为 9.5~11,5( 通 则 0631)。 

脆 二 酸 二 丁 酯 与 油 酸 (标签 中 含 该 成 分 时 测定 } 取 本 品 
约 1g， 精 密 称 定 ， 置 50mi 量 瓶 中 ， 加 四 和 氨 呈 哺 25ml， 振 播 
15 分 钟 ， 用 四 和 氧 号 喃 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 滤 过 ， 取 续 滤 液 
作为 供 试 品 溶液 ; 另 精密 称 取 癸 二 酸 二 丁 酯 对 照 品 与 油 酸 对 
照 品 适量 ， 用 四 和 毛 叶 顺 溶 解 并 稀释 成 每 1ml 中 分 别 约 含 
0.74mg 和 0. 48mg 的 溶液 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 气相 色谱 
法 (通则 0521) ， 以 聚 乙 二 醇 -20M-TPA 修饰 为 固定 液 ( 或 极 
性 相近 ) 的 毛细 管 柱 ; 起 始 温度 为 150C ， 维 持 2 分 钟 ， 再 
以 每 分 钟 10 忆 的 速率 升温 至 250'C ， 维 持 10 分 钟 ， 进 样 口 
温度 为 280C， 检 测 器 温度 为 280C。 量 取 对 照 品 溶液 
0. 5pl， 注 人 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 湛 二 酸 二 丁 酯 峰 与 
油 酸 峰 的 分 离 度 应 不 小 于 2. 0， 连 续 进 样 6 次 ， 癸 二 酸 二 丁 
酯 与 油 酸 巍 面积 的 RSD 均 应 不 大 于 5.0%。 再 精密 量 取 供 试 
品 溶液 和 对 照 品 溶液 各 0. 5pxl， 注 入 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 
图 ， 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 。 含 癸 二 酸 二 丁 酯 与 油 酸 均 应 符 
合 标示 规定 ， 且 淆 二 酸 二 丁 酯 和 油 酸 与 乙 基 纤维 素 含量 比值 
应 分 别 小 于 0. 25 和 0. 15。 

正 丁 醇 (标签 中 注 明 含 丁 基 酯 时 测定 ) 取 本 品 约 2g， 
精密 称 定 ， 置 25ml 量 瓶 中 ， 加 甲醇 15ml， 振 摇 15 分 钟 ， 
用 甲醇 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 另 精密 称 取 正 
丁 醇 适 量 ， 用 甲醇 溶解 并 稀释 制 成 每 ml 中 约 含 0.16meg 的 
溶液 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 (通则 0861 第 三 
法 ) 试 验 ， 以 聚 乙 二 醇 -20M 为 固定 液 (或 极 性 相近 ) 的 毛细 管 
柱 ; 起 始 温度 为 45C， 维 持 5 分 钟 ， 再 以 每 分 钟 10C 的 速 
率 升 温 至 220'C ， 维 持 10 分 钟 ; 进 样 口 温度 为 250C ， 检 测 
器 温度 为 250C 。 取 对 照 品 溶液 0.5wl， 注 人 气相 色谱 仪 ， 
记录 色谱 图 ， 正 丁 醇 峰 拖 尾 因子 应 不 大 于 2.0。 再 精密 量 取 
供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 各 0. 5p] 分 别 进 样 ， 记 录 色 谱 图 ， 
按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 ， 含 正 丁 醇 不 得 过 0. 2%。 

. 甘油 (标签 中 注 明 含 甘 油 酯 时 测定 ) 取 本 品 约 2g， 精 
密 称 定 ， 置 25ml 量 瓶 中 ， 加 甲醇 15ml， 振 摇 15 分 钟 ， 用 
甲醇 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 另 精密 称 取 甘油 
适量 ， 用 甲醇 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0. 48mg 的 溶 
液 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 (通则 0861 第 三 
法 ) 试 验 ， 以 6% 氰 丙 基 莱 基 -94% 二 甲 基 聚 硅 氧 烷 为 固定 液 
(或 极 性 相近 ) 的 毛细 管 柱 ; 起 始 温度 为 120'C ， 维 持 2 分 
钟 ， 再 以 每 分 钟 10 人 的 速率 升温 至 240C， 维 持 10 分 钟 ; 
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进 样 口 温度 为 280C ， 检 测 器 温度 为 280'C 。 量 取 对 照 品 溶 
液 lul1， 注 人 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 甘 油 峰 拖 尾 因 子 应 
不 大 于 2.5。 青 精密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 各 lpl 分 
别 进 样 ， 记 录 色 谱 图 ， 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ， 含 甘油 不 得 
过 0.6%。 

二 握 甲 烷 ( 生 产 工 艺 中 使 用 二 氮 甲 烷 时 测定 ) 取 本 品 约 
1.9g， 精 密 称 定 ， 置 25ml 量 瓶 中 ， 用 二 甲 基 亚 砚 溶 解 并 稀 
释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 ， 另 精密 量 取 二 人 毛 甲 烷 适 
量 ， 用 二 甲 基 亚 砚 溶 解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 45ng 的 溶 
液 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 分 别 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 
液 各 5ml， 置 顶 空 瓶 中 ， 密 封 。 照 残留 溶剂 测定 法 (通则 
0861 第 二 法 ) 试 验 ， 用 以 6% 氰 丙 基 共 基 -94% 二 甲 基 拜 氧 烷 
为 国定 液 (或 极 性 相近 ) 的 毛细 管 柱 ; 柱 温 为 50C， 维 持 4 
分 钟 ， 以 每 分 钟 30C 升温 至 200'C ， 维 持 2 分 钟 ， 进 样 口 温 
度 为 250'C ， 检 测 器 温度 为 250'C; 顶 空 瓶 温度 为 80C ， 平 
衡 时 间 为 20 分 钟 ， 进 样 体积 为 1. 0ml。 分 别 取 供 试 品 溶液 
和 对 照 品 溶液 顶 空 进 样 ， 记 录 色 谱 图 ， 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 
算 ， 应 符合 规定 。 

中 链 脂肪 酸 甘 油 三 酯 (标签 中 注 明 含 中 链 脂 肪 酸 甘油 三 
酯 时 测定 ) 取 含 量 测定 项 下 的 供 试 品 溶液 作为 供 试 品 溶液 ; 
另 精 密 称 取 三 辛酸 甘油 栈 对 照 品 适量 ， 用 四 和 气 号 喃 溶解 并 稀 
释 制 成 每 Iml 中 含 0. 6mg 的 溶液 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 含 
量 测定 项 下 的 色谱 条 件 ， 精 密 量 取 对 照 品 溶 液 和 供 试 品 溶 
液 各 20pl， 分 别 注 和 液 相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 。 按 外 标 
法 以 峰 面积 计算 ， 含 中 链 脂肪 酸 甘油 三 酯 应 符合 标示 规 
定 ， 且 中 链 脂肪 酸 甘油 三 酯 与 乙 基 纤维 素 含量 比值 应 小 
于 0, 25。 

总 国体 ” 取 本 品 约 lg， 精 密 称 定 ， 在 105C 干燥 至 恒 
重 ， 遗 留 残渣 应 为 23.0% 一 26.0%%。 

炽 灼 残渣 (标签 中 含 无 机 不 挥发 物 时 检查 ) 
1,95%( 通 则 0841) 。 

重金 属 取 本 品 1.0g( 若 需 检 查 炊 灼 残 渣 ， 则 取 该 项 下 
遗留 的 残渣 ) ， 依 法 检查 (通则 0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 
过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】〗】 照 高 效 液 相 色谱 法 (通则 0512) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 葵 乙 烯 二 乙烯 基 苯 共聚 
物 为 填充 剂 ， 以 四 和 氢 哮 师 为 流动 相 ， 流 速 为 每 分 钟 0. 5ml; 
柱 温 为 45'C ; 示 差 折光 检测 器 ， 检 测 器 温度 为 45C。 取 乙 
基 纤 维 素 对 照 品 、 三 辛酸 甘油 酯 对 照 品 与 油 酸 对 照 品 适 量 ， 
用 四 迄 哮 喃 溶解 并 稀释 制 成 每 Iml 中 分 别 约 含 3.75mg、 
0.6mg 和 0. 4mg 的 溶液 ， 作 为 系统 适用 性 溶液 ， 量 取 10pl 
注入 液 相 色 谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 三 辛酸 甘油 酝 峰 与 乙 基 纤维 
素 峰 的 分 离 度 应 不 小 于 2. 0， 三 辛酸 甘油 酝 蜂 与 油 酸 峰 的 分 
离 度 应 不 小 于 1.2, 乙 基 纤维 案 峰 的 拖 尾 因子 应 不 大 于 2. 0。 

测定 法 ” 取 本 品 约 lg， 精 密 称 定 ， 置 50ml 量 瓶 中 ， 加 
四 氢 呐 喃 30ml， 振 摇 15 分 钟 ， 用 四 和 氨 叶 哺 稀释 至 刻度 ， 摇 
句 ， 滤 过 ， 精 密 量 取 续 滤液 10pl 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色 
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谱 图 ; 另 精密 称 取 乙 基 纤 维 素 对 照 品 适量 ,， 用 四 和 氢 呐 顺 溶 解 
并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 3. 75mg 的 溶液 ， 同 法 测定 ， 按 外 
标 法 以 峰 面 积 计算 ， 即 得 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 包 衣 材 料 ， 释 放 阻 滞 剂 。 

【贮藏 25C 以 下 密闭 保存 ， 如 免 冻结 。 

【 标签】 标签 中 应 注 明 产品 成 分 。 


乙酸 乙 酯 


Yisuanyizhi 
Ethyl Acetate 


CHsO: 88. 11 
[141-78-6] 

本 品 按 无 水 物 计 ， 含 乙酸 乙 酯 (Ce Hs Os ) 不 得 少 于 
99. 5% (g/g)。 

【性 状 〗】 本 品 为 无 色 澄 清 的 液体 ; 具 挥 发 性 ， 易 燃烧 ， 
有 水 果 香 味 。 

本 品 在 水 中 溶解 ， 与 乙醇 、 乙 醚 、 丙 酮 或 二 握 甲 烷 任意 
混 溶 。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 为 0. 898 一 0. 902。 

折光 率 本 品 的 折光 率 ( 通 则 0622) 为 1. 370 一 1, 373。 

【鉴别 (1) 本 品 燃烧 时 产生 黄色 火焰 和 醋酸 味 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (通则 
0402) 。 

【检查 】 溶 液 的 漂 清 度 与 颜色 取 本 品 1.0ml， 加 水 
15ml， 混 名， 依法 检查 (通则 0901 与 通则 0902) ， 溶 液 应 澄清 
无 色 。 

酸度 ” 取 本 品 2.0ml， 置 锥 形 瓶 中 ， 加 中 性 乙醇 10ml 
与 酚 酌 指示 液 2 滴 ， 摇 匀 , 滴 加 氢 氧 化 钠 滴 定 滚 
(0. 1mol/L) 至 显 粉 红色 。 消 耗 氢 氧化 钠 滴 定 液 (0.1mol/L) 
不 得 过 0. 10ml。 

易 炭 化 物 取 本 品 2.0ml， 置 25ml 具 窄 比 色 管 中 ， 加 
硫酸 10ml， 密 塞 振 摇 ， 静 置 15 分 钟 ， 不 得 显 色 。 

不 挥发 物 ” 取 本 品 20.0ml， 置 已 恒 重 的 蒸发 四 中 ， 于 
水 浴 寺 燕 干 后 ,在 105C 干燥 1 小时， 遗留 残渣 不 得 
过 0. 6mg。 

水 分 “不 得 过 0.1% (通则 0832 第 一 法 2) 。 

有 关 物 质 ” 照 气相 色谱 法 测定 (通则 0521) 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 以 6% 氰 丙 基 茶 基 -94% 
二 甲 基 硅 氧 烷 为 固定 液 (或 极 性 相近 ) 的 毛细 管 柱 ， 起 始 温度 
为 90C， 维 持 5 分 钟 ， 以 每 分 钟 28C 速率 升 至 240C ， 维 持 
2 分 钟 ， 进 样 口 温度 为 260C ， 检 测 器 温度 为 280C 。 取 三 
氧 甲 尝 、 乙 酸 乙 酯 、 乙 酸 异 丁 酯 和 乙酸 丁 酯 (3 :1:1:1) 混 
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合 溶液 作为 系统 适用 性 溶液 ， 取 lxl， 注 入 气相 色谱 仪 ， 记 
录 色 谱 图 ， 乙 酸 乙 酯 峰 拖 尾 因 子 应 不 大 于 1.5， 且 各 峰 的 分 
离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 lxl， 注 和 人 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 。 
按 面积 归 一 化 法 计算 ， 各 杂质 峰 总 面积 之 和 不 得 大 于 主峰 面 
积 的 0,2%。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 1, 5g， 精 密 称 定 ， 置 250ml 锥 形 瓶 
中 ， 精 密 加 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0.5molL)50ml， 加 热 回流 1 小 
时 ， 放 冷 ， 加 酚 栈 指示 液 1 滴 ， 用 盐酸 滴定 液 (0. 5molL) 滴 
定 至 无 色 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 lml 氢 氧 化 
钠 滴 定 液 (0. 5moVL) 相 当 于 44. 05mg 的 Cs HasO。 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 溶 剂 。 

【贮藏 】 密 闭 保存 。 


乙 酵 
Yichun 
Ethanol 


见 二 部 品种 正文 。 
【类 别 】 药 用 辅料 ， 溶 剂 。 
【贮藏 】 避 光 ， 密 封 保存 。 


二 J 丁 基 羟基 甲苯 
Erdingjiqiangjijiaben 
Butylated Hydroxytoluene 


HsC CH; 
HiC 
OH 
HiC CH 
CH CH; 
CsHaO 220.35 
[128-37-0] 


本 品 为 2,6- 二 特 丁 基 (1,1- 二 甲 基 乙 基 )-4- 甲 基 蔡 酚 。 按 
无 水 物 计算 ， 含 Cs Ha 不 得 少 于 98. 5%。 

【性 状 〗 本 品 为 无 色 、 白 色 或 类 白色 结晶 或 结晶 性 粉末 。 

本 品 在 丙酮 中 极 易 溶解 ， 在 乙醇 中 易 溶 ， 在 水 和 丙二醇 
中 不 溶 。 

凝 点 ”本 品 的 凝 点 (通则 0613) 为 69~70Y 。 

吸收 系数 取 本 品 ， 精 密 称 定 ， 加 乙醇 溶解 并 定量 稀释 
制 成 每 1mi 中 约 含 50pg 的 溶液 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 
(通则 0401)， 在 278nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ， 吸 收 系 数 
(El% ) 为 80.0 一 90. 0。 

【鉴别 】J〈1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 ， 供 试 品 溶 
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液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (通则 
0402) 。 

【检查 】 有 甲醇 溶 液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 1.0g， 加 甲 
醇 10ml 溶解 后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 
应 澄清 无 色 ;， 如 显 色 ， 与 黄色 3 号 标准 比 色 液 (通则 0901 第 
一 法 ) 比 较 ， 不 得 更 深 。 

硫酸 盐 取 本 品 10.0g， 加 水 约 40ml， 充 分 振 摇 ， 滤 
过 ， 取 滤液 依法 检查 (通则 0802)， 与 标准 硫酸 钾 溶 液 2. 0ml 
制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0. 002%)。 

游离 酚 ” 取 本 品 约 10g， 精 密 称 定 ， 加 0.25% 氢 氧 化 
钠 溶 液 50ml， 于 65 尺 水 浴 中 加 热 振荡 5 分 钟 ， 冷 却 ， 滤 过 ， 
滤液 置 碘 瓶 中 ， 滤 酒 用 水 30ml 分 次 洗涤 ， 洗 液 并 人 碘 瓶 中 ， 
精密 加 省 滴定 液 (0.05mol/L)10ml， 加 盐酸 5ml， 立 即 密 塞 ， 
充分 振 摇 后 ， 用 10% 碘 化 钾 溶 液 5ml 封口 ，15'C 以 下 上 暗 处 
放置 15 分 钟 后 ， 微 开 瓶 塞 ， 将 碘化钾 溶液 放 人 碘 瓶 中 ， 立 
即 密 塞 ， 充 分 振 摇 后 ， 再 用 水 封口 ， 暗 处 放置 5 分 钟 后 ， 用 
硫 代 硫酸 钠 滴定 液 (0. 1molL) 滴 定 ， 近 终点 时 ， 加 淀粉 指 
示 液 5ml， 继 续 滴定 至 蓝 色 消 失 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试 
验 校 正 。 每 lml 硫 代 硫酸 钠 滴 定 液 (0.1mol/L) 相 当 于 
10. 81mg 的 C+ HsO。 含 游离 酚 按 对 甲苯 酚 (C Hs O 〇 ) 计 ,不 
得 过 0.02%。 

有 关 物 质 取 本 品 约 0.2g， 加 甲醇 制 成 每 lml 中 约 含 
20mg 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 精密 量 取 1ml， 置 200ml 
量 瓶 中 ， 加 甲醇 稀释 至 刻度 ， 摇 名， 作为 对 照 溶液 。 照 薄 层 
色谱 法 (通则 0502) 试 验 ， 吸取 上 述 两 种 溶液 各 10n1， 分 别 
点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ， 以 二 握 甲 烷 为 展开 剂 ， 展开， 
展开 距离 大 于 15cm， 晾 干 ， 喷 以 5% 铁 氰 化 钾 溶 液 -10% 三 
氧化 铁 溶 液 -水 (10 : 20 : 70) 混 合 溶液 ( 临 用 新 配 )， 立 即 检 
视 。 供 试 品 溶液 如 显 杂 质 斑 点 ， 其 颜色 与 对 照 溶液 所 显 的 主 
斑点 相 比 较 ， 均 不 得 更 深 (0. 5%)。 

水 分 取 本 品 5g， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 
测定 ， 含 水 分 不 得 过 0.1% 。 

炽 灼 残 泻 ” 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0.1% 。 

重金 属 ” 取 本 品 2. 5g， 依 法 检查 (通则 0821 第 二 法 )， 
含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 四 。 

砷 盐 取 本 品 2. 08， 加 氢 氧 化 钙 2. 0g， 混合 ， 加 水 少 
量 ， 搅 拌 均匀 ， 干 燥 后 ， 先 用 小 火烧 灼 使 淡化 ， 再 在 600C 
炽 灼 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml 使 溶解 ， 依 
法 检查 (通则 0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0001% ) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (通则 0512) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 -水 (9 : 1) 为 流动 相 ， 检 测 波 长 为 278nm。 
理论 板 数 按 二 丁 基 羟基 甲苯 峰 计 算 不 低 于 3000。 

测定 法 ” 取 本 品 约 20mg， 精 密 称 定 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 
加 甲醇 适量 使 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 精 密 量 取 10nl 注 
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人 液 相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ; 另 取 二 丁 基 羟 基 甲 葵 对 照 品 ， 
同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ， 即 得 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 抗 氧 剂 。 

【贮藏 ”密封 ， 在 阴凉 干燥 处 保存 。 


二 甲 基 亚 砚 
Erjiajiyateng 
Dimethyl Sulfoxide 


i 
Cs HseOS 78.13 
[67-68-5] 

本 品 可 由 二 甲 硫酸 在 氧化 氮 存 在 下 通过 空气 氧化 制 得 ; 
也 可 以 从 制造 纸浆 的 副 产 物 中 制 得 。 

本 品 按 无 水 物 计算 ， 应 不 得 少 于 99. 5%% 。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 液 体 ;， 无 臭 或 几乎 无 臭 ! 有 引 湿性 。 

本 品 与 水 、 乙 醇 或 乙醚 能 任意 混 溶 ， 在 烷烃 中 不 溶 。 

凝 点 ”本 品 的 凝 点 (通则 0613) 为 17. 0 一 18. 3 。 

折光 率 ”本 品 的 折光 率 ( 通 则 0622) 为 1. 478 一 1. 479。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 为 1, 095 一 1. 105。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 5ml， 置 试管 中 ， 加 氯 化 镍 50mg， 
振 摇 使 溶解 ， 溶 液 呈 黄 绿色 ， 置 50C 水 浴 中 加 热 ， 溶 液 呈 
绿色 或 蓝 绿色 ， 放 冷 ， 溶 液 旺 黄 绿色 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (通则 
0402) 。 

【检查 】 酸 度 ” 取 本 品 50. 0g， 加 水 100ml 溶解 后 ， 加 
酚 酝 指示 液 0. 1ml， 用 和 毛 氧 化 钠 滴 定 液 (0. 0lmol/L) 滴 定 至 
溶液 显 粉红 色 ， 消 耗 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (0.01molML) 不 得 
过 5. 0ml。 

吸光 度 ” 取 本 品 适量 ,， 通 人 干燥 氮气 15 分 钟 ， 以 水 为 
空白 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 立 即 测定 ， 在 
275nm 波长 处 的 吸光 度 不 得 大 于 0. 30; 在 285nm 与 295nm 
波长 处 的 吸光 度 与 275nm 波长 处 的 吸光 度 的 比值 ， 分 别 不 
得 过 0. 65 与 0.45; 在 270~350nm 的 波长 范围 内 ， 不 得 有 
最 大 吸收 峰 。 

氢 氧 化 钾 变 深 物 ”精密 量 取 本 品 25ml， 置 50ml 量 瓶 
中 ， 加 水 0. 5ml 与 氢 氧 化 钾 1. 0g8， 密 塞 ， 在 水 浴 上 加 热 20 
分 钟 ， 放 冷 ， 将 溶液 置 lem 吸收 池 中 ， 以 水 为 空白 溶液 ， 
照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 在 350nm 的 波长 处 测 
定 吸光 度 ， 不 得 大 于 0. 023。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 
定 ， 含 水 分 不 得 过 0. 2%。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 ， 精 密 称 定 ， 用 内 标 溶液 (0. 025% 二 
莱 甲 烷 的 丙酮 溶液 ) 稀 释 制 成 50% 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶 
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液 ; 取 供 试 品 溶液 适量 ， 加 内 标 溶液 稀释 成 0.050% 的 溶 
液 ， 作 为 对 照 溶 液 ; 取 二 甲 基础 对 照 品 适量 , 精密 称 定 ， 用 
上 述 内 标 溶液 稀释 制 成 0.050% 的 溶液 ， 作 为 二 甲 基础 对 照 
品 溶液 ; 照 气 相 色 谱 法 (通则 0521) 试 验 ， 以 10%% 聚 乙 二 醇 
20M 为 固定 液 ， 柱 温 为 150'C ，FID 检测 器 ; 理论 板 数 按 二 
甲 基础 峰 计 算 不 低 于 1500， 二 甲 基 碘 峰 与 内 标 峰 的 分 离 度 
应 大 于 2.0。 取 供 试 品 溶液 、 对 照 溶 液 、 二 甲 基础 对 照 品 溶 
液 各 2pl， 分 别 注入 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 。 供 试 品 溶液 
如 显 二 甲 基础 峰 ， 其 与 二 茶 甲 烷 峰 面积 的 比值 ， 不 得 大 于 二 
甲 基 础 对 照 品 溶液 中 二 甲 基 砚 与 二 莱 甲 烷 峰 面 积 的 比值 
(0.1%)。 供 试 品 溶液 中 所 有 杂质 峰 面积 总 和 ( 除 主峰 及 内 标 
峰 ) 与 二 茶 甲 烷 峰 面积 的 比值 不 得 大 于 对 照 溶液 中 二 甲 基 亚 
碘 与 二 茶 甲 烷 峰 面积 的 比值 (0. 1%)。 

不 挥发 残留 物 ” 取 本 品 100g， 精 密 称 定 ， 和 105C 已 干 
燥 恒 重 的 蒸发 中 中 ， 在 通风 橱 内 轩 电 热 板 上 缓 缓 蒸发 至 干 
(不 发 生 沸 腾 )， 置 105C 干燥 3 小 时 ， 称 重 。 残 留 物 不 得 
过 0.01%。 

【含量 测定 〗 按 以 下 公式 计算 本 品 的 含量 : 


_ (1 一 不 挥发 残留 物 一 有 关 物 质 ) 
全 X100% 


【类 别 】 药 用 辅料 ， 吸 收 促进 剂 、 溶 剂 和 防冻 剂 等 ( 仅 供 
外 用 )。 
【贮藏 密闭， 在 阴凉 、 干 燥 处 保存 。 
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Dimethicone 


cH;3 |cH; | cH; 
Si 一 CH 


[9006-65-9] 

本 品 为 二 甲 基 硅 氧 烷 的 线性 聚合 物 ， 含 聚合 二 甲 基 硅 氧 
烷 为 97. 0% 一 103.0% 。 因 聚合 度 不 同 而 有 不 同 竺 度 。 按 运 
动 黏 度 的 不 同 ， 本 品 分 为 20、50、100、200、350、500、 
750、1000、12 500、30 000 十 个 型 号 。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 澄 清 的 油状 液体 ;无 臭 或 几乎 无 臭 。 

本 品 在 三 撩 甲烷、 乙醚、 甲苯 、 乙 酸 乙 酯 、 甲 基 乙 基 酮 
中 极 易 溶解 ， 在 水 或 乙醇 中 不 溶 。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 在 25C 时 应 符 
合 附 表 的 规定 。 

折光 率 ”本 品 的 折光 率 ( 通 则 0622) 在 25 尼 时 应 符合 附 
表 的 规定 。 

黏度 本 品 在 25C 时 的 运动 黏度 (通则 0633 第 一 法 ， 
毛细 管内 径 为 2mm; 黏度 为 1000mm2/s 及 以 上 时 采用 第 二 
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法 ) 应 符合 附 表 的 规定 。 

【鉴别 〗 (1) 取 本 品 0. 5g， 加 硫酸 0. 5ml 与 硝酸 0. 5ml， 
缓 缓 炽 灼 ， 即 形成 白色 纤维 状 物 ， 最 后 遗留 白色 残渣 。 

(2) 取 本 品 0.5g， 置 试管 中 ， 小 火 加 热 直 至 出 现 白 烟 。 
将 试管 倒置 在 另 一 含有 0.1% 变 色 酸 钠 硫 酸 溶液 1ml 的 试管 
上 ， 使 白 烟 接触 到 溶液 。 振 摇 第 二 支 试 管 10 秒 ， 水 浴 加 热 
5 分 钟 ， 溶 液 显 紫色 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 图 谱 ( 光 谱 集 10 图 ) 
一 致 。 

【检查 】 酸 碱 度 ” 取 乙醇 与 三 毛 甲 烷 各 5ml， 摇 名， 加 
酚 栈 指示 液 1 滴 ， 滴 加 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 02mol/L) 至 微 显 
粉红 色 ， 加 入 本 品 1.0g， 播 匀 ; 如 无 色 ， 加 和 氢 氧 化 钠 滴定 
液 (0.02mol/L)0. 15ml， 应 显 粉 红色 ;， 如 显 粉 红色 ， 加 硫酸 
滴定 液 (0. 01mol/L)0. 15ml， 粉 红色 应 消失 。 

矿物 油 ” 取 本 品 ， 与 对 照 溶 液 ( 取 硫 酸 奎 宁 ， 用 0. 005mol/L 
硫酸 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 含 0. lwg 的 溶液 ) 在 紫外 光 灯 
(365nm) 下 比较 荧光 强度 ， 不 得 更 深 。 

茶 基 化 合 物 ” 取 本 品 5. 0g， 置 具 塞 试管 中 ， 精 密 加 环 已 
烷 10ml， 振 摇 使 溶解 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 
在 250~270nm 的 波长 范围 内 测定 吸光 度 ， 应 不 得 过 0. 2 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 150'C 和 干燥 2 小 时 , 减 失 重量 不 
得 超过 附 表 规定 的 限度 (通则 0831)。 

重金 属 取 本 品 1.0g&， 置 比 色 管 中 ， 加 三 氯 甲烷 溶解 
并 稀释 至 20ml， 加 临 用 新 制 的 0. 002% 双 硫 脉 三 氧 甲烷 溶液 
1. 0ml、 水 0. 5ml 与 氨 试 液 -0.2% 盐 酸 羟 胺 溶液 (1 : 9) 的 混 
合 溶液 0. 5ml， 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 三 氯 甲 烷 20ml 置 比 
色 管 中 ， 加 临 用 新 制 的 0.002% 双 硫 脉 三 氢 甲 烷 溶液 1. 0ml、 
标准 铅 溶液 0. 5ml 与 氨 试 液 -0.2% 盐 酸 羟 胺 溶液 (1 : 9) 的 混 
合 溶液 0. 5m1， 作 为 对 照 溶液 。 立 即 强力 振 播 供 试 品 溶液 和 
对 照 溶 液 1 分 钟 ， 供 试 品 溶液 产生 的 红色 与 对 照 溶 液 比较 ， 
不 得 更 深 (0. 0005%)。 

砷 盐 取 本 品 1.0g， 加 和 毛 氧 化 钙 1. 0g， 混 合 ， 加 水 少 
量 ， 搅拌 均匀 , 干燥 后 ， 先 用 小 火 灼 烧 使 炭化 ， 再 在 
500 一 600 仿 炽 灼 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml 
使 溶解 ， 依 法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 
(0. 0002% )。 

【含量 测定 】 按 衰减 全 反射 红外 光谱 法 ， 在 4000 ~ 
700cm 1! 波 数 扫描 样品 与 对 照 品 的 红外 光谱 ， 计 算 在 
1259cm”! 波 数 附近 的 吸收 度 ( 以 峰 高 计 )， 按 照 以 下 公式 计 
算 二 甲 硅油 中 的 聚 二 甲 基 硅 氧 烷 的 含量 ， 

聚 二 甲 基 硅 氧 烷 的 含量 (%) 王 100(A/A.)(CD,/Du) 
式 中 A, 为 样品 的 吸收 度 ; 

A; 为 对 照 品 的 吸收 度 ， 
DD, 为 样品 在 25'C 时 的 相对 密度 ， 
DD 为 对 照 品 在 25'C 时 的 相对 密度 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 消 泡 剂 和 润滑 剂 等 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 
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附 表 相对 密度 、 折 光 率 、 黏 度 、 于 燥 失 重 的 限度 值 


标示 黏度 干燥 失 
黏度 (mm?/s) ”相对 密度 折光 率 
(mm?/s) 重 (%) 
20 18~22 0. 946 一 0. 954 1.3980~1.4020 20.0 
50 47.5~52.5 0.955~0.965 1.4005 一 1.4045 .说 
100 95~105 0.962~0.970 1.4005~]. 4045 0.3 
200 190~220 0. 964 一 0. 972 1.4013 一 1. 4053 0. 3 


350 332.5~367.5 0.965~0.973 1.4013 一 1.4053 0.3 


1 

1 

1 

1 

1 
500 475 一 525 0.967~0.975 1.4013~].4053 0.3 

750 712.5~787.5 0.967~0.975 1 

1 

1 

1 


1000 950~1050 


.4013 一 1.4053 0.3 
0.967~0. 975 1.4013 一 1. 4053 0.3 
12 500 11 875~13 125 = .4015~1,.4055 2.0 


30 000 27 000~33 000 0.969~0.977 1,4010~1.4100 2.0 
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Titanium Dioxide 


TiO: 79.88 
[13463-67-7] 

本 品 按 干 燥 品 计算 ， 含 TiO: 应 为 98.0%~100.5%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 粉末 ; 无 臭 ， 无 味 。 

本 品 在 水 、 盐 酸 、 硝 酸 或 稀 硫 酸 中 不 溶 。 

【鉴别 】 取 本 品 约 0. 5g， 加 无 水 硫酸 钠 5g 与 水 10ml， 
混 句 ， 加 硫酸 10ml， 加 热 煮沸 至 澄清 ， 冷 却 ， 缓 缓 加 硫酸 
溶液 (25 习 100) 30ml， 用 水 稀释 至 100ml， 摇 匀 ， 照 下 述 方 

(1) 取 溶液 5ml， 加 过 氧化 氨 试 液 数 滴 ， 即 显 检 红 色 。 

(2) 取 溶液 5ml， 加 锌 粒 数 颗 ， 放 置 45 分 钟 后 ， 溶 液 显 
紫 蓝 色 。 

【检查 】 酸碱度 ” 取 本 品 5. 0g， 加 水 50ml 使 溶解 ， 滤 
过 ， 精 密 量 取 续 滤液 10mlj， 加 省 麻 香 草 酚 蓝 指 示 液 0. 1ml; 
如 显 蓝 色 ， 加 盐酸 滴定 液 (0.01mol/L)1.0ml， 应 变 为 黄色 ; 
如 显 黄色 ， 加 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0.01molL)1.0ml， 应 变 为 
蓝 色 。 

水 中 溶解 物 取 本 品 10.0g8， 加 硫酸 铵 0.5g， 加 水 
150ml， 加 热 煮 沸 5 分 钟 ， 冷 却 ， 用 水 稀释 至 200ml， 播 匀 ， 
用 双 层 定量 滤纸 滤 过 ， 精 密 量 取 续 滤液 100ml， 置 经 105YC 
恒 重 的 蒸发 呈 中 ， 燕 干 ，105 亿 干燥 至 恒 重 ， 遗 留 残 潭 不 得 
过 12. 5mg(0. 25%)。 

酸 中 溶解 物 取 本 品 5.0g， 加 0.5mol/L 盐酸 溶液 
100ml， 置 水 浴 中 加 热 30 分 钟 ， 并 不 时 搅拌 ， 用 三 层 定量 滤 
纸 滤 过 ， 滤 渣 用 0. 5mol/L 盐酸 溶液 洗 净 ， 合 并 滤液 与 洗 
液 ， 置 经 105C 恒 重 的 蒸发 表 中 ， 燕 干 ,在 105'C 和 干燥 至 恒 
重 ， 遗 留 残 酒 不 得 过 25mg(0. 5%)。 
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钢 盐 ” 取 本 品 10. 0g， 加 盐酸 30ml， 振 摇 1 分 钟 ， 加 水 
100ml， 加 热 者 沸 ， 趁 热 滤 过 ， 用 水 60ml 洗涤 残渣 ， 合 并 滤 
液 与 洗 液 ， 用 水 稀释 至 200ml， 摇 匀 ， 取 10ml， 加 硫酸 溶液 
(5.5 一 60)1mj， 静 置 30 分 钟 ， 不 得 产生 浑浊 或 沉淀 。 

锁 盐 ” 取 本 品 0. 50g， 加 无 水 硫酸 钠 5g， 置 于 长 颈 燃 烧 
瓶 中 ， 加 水 10ml， 摇 名， 小 心 加 入 硫酸 10ml， 摇 句 ， 小 心 
加 热 煮 沸 至 澄清 ， 放 冷 ， 加 水 30ml， 再 慢 慢 加 入 硫酸 10ml， 
混 匀 ， 放 冷 ， 用 水 稀释 至 100ml， 摇 句 ， 即 得 供 试 品 溶液 。 
取 酒 石 酸 镜 钾 0.274g， 加 25% 盐 酸 溶液 20ml 使 溶解 ， 加 水 
稀释 至 100ml， 摇 名， 取 10.0ml， 置 1000ml 量 瓶 中 ， 加 
25% 盐 酸 溶液 200ml， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 名， 取 10. 0ml， 
置 100ml 量 瓶 中 ， 加 25%% 盐 酸 溶液 30ml， 加 水 稀释 至 刻度 ， 
即 得 锁 标 准 溶液 ( 临 用 新 配 ， 每 1ml 相当 于 lpg 匀 )。 取 供 试 
品 溶液 10ml， 加 盐酸 和 水 各 10ml， 播 匀 ， 冷却 至 20C ， 加 
入 10% 亚 硝酸 钠 溶 液 ( 临 用 新 配 )0. 15ml， 静 置 5 分 钟 ， 加 
1% 盐 酸 羟 胺 溶液 5ml 和 0.01% 的 罗丹 明 B 溶液 ( 临 用 新 配 ) 
l0ml， 混 名， 用 甲 茶 10ml 荣 取 1 分 钟 (如 有 必要 ， 离 心 2 分 
钟 )。 取 锁 标准 溶液 5. 0m1， 加 盐酸 10ml， 加 混合 溶液 (无 水 
硫酸 钠 0. 5g， 加 硫酸 2ml， 用 水 稀释 至 15ml， 摇 勾 ， 即 得 ) 
15ml， 自 “冷却 至 20%C…… ”起 ， 同 供 试 品 溶液 同 法 操作 。 
供 试 品 溶液 的 甲苯 层 粉 红色 不 得 深 于 饥 标准 溶液 的 甲苯 层 
(0.01% )。 

铁 盐 ” 取 “ 镜 盐 ” 项 下 供 试 品 溶液 20ml， 依 法 检查 ( 通 
则 0807) ， 与 标准 铁 溶液 2. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 
深 (0. 02%)。 

干燥 失重 ” 取 本 品 , 在 105C 干 燥 3 小时, 减 失重 量 不 
得 过 0.5%( 通 则 0831) 。 

炽 灼 失重 ” 取 干 燥 品 约 2g， 精 密 称 定 ， 在 约 800C 炽 灼 
至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 过 0. 5%。 

重金 属 ” 取 本 品 5. 0g， 加 盐酸 7. 5ml， 振 播 1 分钟 ， 加 
水 25ml， 加 热 煮沸 ， 滤 过 ， 滤 渣 用 水 洗涤 ， 合 并 滤液 与 洗 
液 ， 置 50ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 精 密 量 取 
10ml， 滴 加 毛 试 液 至 对 酚 栈 指示 液 显 中 性 ， 再 加 稀 栈 酸 
2ml， 用 水 稀释 成 25ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 含 
重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

砷 盐 取 本 品 0.4g， 依 法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 
符合 规定 (0. 0005%)。 

【含量 测定 】 取 本 品 0.25g， 置 于 石英 霸 塌 中 ， 精 密 称 
定 ， 加 焦 硫 酸 钾 2g， 小 火 熔融 ， 大 火烧 至 蜂窝 状 ， 放 冷 ， 分 
2 一 3 次 加 硫酸 20ml， 每 次 均 加 热 溶解 ， 放 冷 ， 分 别 转移 至 同 
一 有 约 100ml 水 的 烧杯 中 ， 搅 匀 ， 放 冷 , 移 至 250ml 容量 瓶 
中 (必要 时 可 水 浴 加 热 至 港 清 )， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 精 
密 量 取 10ml 置 500ml 锥 形 瓶 中 ， 加 水 200ml 与 过 氧化 氢 4ml， 
混 匀 ， 精 密 加 入 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴定 液 (0. 05molL)25ml， 
放置 5 分 钟 ， 加 甲 基 红 指示 液 1 滴 ， 用 20%% 氢 氧化 钠 溶 液 中 
和 至 pH 试纸 显 中 性 ， 加 乌 洛 托 品 5g 使 溶解 ， 加 二 甲 酚 橙 指 
示 液 1ml， 用 锌 滴定 液 (0. 05molL) 滴 定 至 溶液 自 橙色 变 为 黄 


二 氧化 硅 


色 最 后 转 为 橙 红 色 ;， 同时 做 空白 试验 校正 。 每 1ml 锌 滴定 液 
(0. 05molIL) 相 当 于 3. 995mg 的 TiO: 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 助 流 剂 和 遮光 剂 等 。 

【贮藏 》 密 闭 ， 在 干燥 处 保存 。 


二 氧化 奎 
Eryanghuagui 


Silicon Dioxide 


Si0; * xzHO SiO, 60.08 
[14464-46-1] 

本 品系 将 硅 酸 钠 与 酸 ( 如 盐酸 、 硫 酸 、 磷 酸 等 ) 反 应 或 与 
盐 ( 如 氯 化 锌 、 硫 酸 匀 、 碳 酸 氨 按 等 ) 反 应 ， 产 生 硅 酸 沉淀 
( 即 水 合 二 氧化 硅 ，;， 经 水 洗涤 、 除 去 杂质 后 干燥 而 制 得 。 按 
炽 灼 品 计 算 ， 含 SiO: 应 不 少 于 99.0%。 

【性 状 〗】 本 品 为 白色 朴 松 的 粉末 ;无 臭 、 无 味 。 

本 品 在 水 中 不 溶 ， 在 热 的 所 氧化 钠 试 液 中 溶解 ， 在 稀 盐 
酸 中 不 溶 。 

【鉴别 〗 取 本 品 约 5mg， 置 铂 寺 塌 中 ， 加 碳酸 钾 200mg， 
混 匀 ， 在 600 一 700C 炽 灼 10 分 钟 ， 冷 却 ， 加 水 2ml 微 热 溶 
解 ， 缓 缓 加 入 钥 酸 铵 试 液 ( 取 钼 酸 6. 5g， 加 水 14ml 与 氨水 
14. 5ml， 振 摇 使 溶解 ， 冷 却 ， 在 搅拌 下 缓 缓 加 入 已 冷却 的 硝 
酸 32ml 与 水 40ml 的 混合 液 中 ， 静 置 48 小 时 ， 滤 过 ， 取 滤 
液 ， 即 得 )2ml， 溶 液 显 深 黄 色 。 

【检查 】 粒 度 ” 取 本 品 10g， 照 粒度 和 粒度 分 布 测定 法 
[通则 0982 第 二 法 (1)] 检 查 ， 通 过 七 号 得 (125pmy) 的 供 试 品 
量 应 不 低 于 85%% 。 

酸碱度 ” 取 本 品 lg， 加 水 20ml， 振 授 ， 滤 过 ， 取 滤液 ， 
依法 测定 (通则 0631)，pH 值 应 为 5. 0 一 7. 5。 

氧化 物 取 本 品 0.5g， 加 水 50ml， 加 热 回 流 2 小 时 ， 
放 冷 ， 加 水 补足 至 50ml， 摇 名， 滤 过 ， 取 续 滤液 10ml， 依 
法 检查 (通则 0801)， 与 标准 氯 化 钠 溶液 10. 0ml 制 成 的 对 昭 
液 比较 ， 不 得 更 深 (0. 1%)。 

硫酸 盐 取 握 化 物 项 下 的 续 滤液 10ml， 依 法 检查 (通则 
0801) ， 与 标准 硫酸 钾 溶 液 5. 0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 
更 深 (0. 5%)。 

干燥 失重 取 本 品 ， 在 145C 干 燥 2 小 时 ， 减 失重 量 不 
得 过 5. 0% (通则 0831) 。 

炽 灼 失重 ” 取 干 燥 失 重 项 下 遗留 的 供 试 品 1. 0g， 精 密 
称 定 ， 在 1000C 炽 灼 1 小 时 ， 减 失重 量 不 得 过 干燥 品 重量 
的 8. 5%。 

铁 盐 取 本 品 0.2g， 加 水 25ml， 盐 酸 2ml 与 硝酸 5 滴 ， 
煮沸 5 分 钟 ， 放 冷 ， 滤 过 ， 用 少量 水 洗涤 滤器 ， 合 并 滤液 与 
洗 液 ， 加 过 硫酸 镁 50mg， 加 水 稀释 至 35ml， 依 法 检查 ( 通 
则 0807)， 与 标准 铁 溶液 3. oml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 
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深 (0.015%)。 

重金 属 取 本 品 3.3g， 加 水 40ml 及 盐酸 5ml， 缓 缓 加 
热 竹 沸 15 分 钟 ， 放 冷 ， 滤 过 ， 滤 液 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 适 
量 水 洗涤 滤器 ， 洗 液 并 人 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 
取 20ml， 加 酚 本 指示 液 1 滴 ， 滴 加 氨 试 液 至 淡 红 色 ， 加 本 
酸 盐 缓冲 液 (pH3. 5)2ml 与 水 适量 使 成 25ml， 依 法 检查 ( 通 
则 0821 第 一 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 三 十 。 

砷 盐 取 重 金属 项 下 溶液 20ml， 加 盐酸 5ml， 依 法 检查 
(通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0003%%) 。 

【含量 测定 】 取 本 品 1g， 精 密 称 定 ， 置 已 在 1000C 下 炽 
灼 至 恒 重 的 铂 寺 塌 中 ， 在 1000C 下 炽 灼 小时， 取出 ， 放 
冷 ， 精 密 称 定 ， 将 残 酒 用 水 润 湿 ， 滴 加 和 氢 氟 酸 10ml， 置 水 
浴 上 蒸 干 ， 放 冷 ， 继 续 加 入 氢 氟 酸 10ml 和 硫酸 0. 5ml1， 置 
水 浴 上 蒸发 至 近 于 ， 移 至 电炉 上 缓 缓 加 热 至 酸 蒸气 除 尽 ， 在 
1000C 下 炽 灼 至 恒 重 ， 放 冷 ， 精 密 称 定 ， 减 失 的 重量 ， 即 为 
供 试 量 中 含有 SiO; 的 重量 。 

【类 别 】〗】 药 用 辅料 ， 助 流 剂 和 助 悬 剂 等 。 

【贮藏 3 密闭 保存 。 


二 氧化 磋 


Eryanghuatan 


Carbon Dioxide 


CO 44.01 
[124-38-9] 

本 品 含 CO; 不 得 少 于 99. 5% 《ml/ml)。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 气体 ;无 臭 ; 水 溶液 显 弱 酸性 反应 。 

本 品 1 容 在 常 压 20C 时 ， 能 溶 于 水 约 1 容 中 。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 ， 通 人 氢 氧 化 刍 试 液 中 ， 即 生成 白色 
沉淀 ;沉淀 能 在 醋酸 中 溶解 并 发 生 泡 沸 。 

(2) 本 品 能 使 火焰 熄灭 。 

《3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 图 1) 一 致 
(通则 0402) 。 

【检查 】 酸度 ”取水 100ml， 加 甲 基 橙 指示 液 0. 2ml， 混 匀 ， 
分 取 50ml， 置 甲 、 乙 两 支 比 色 管 中 ， 于 乙 管 中 ， 加 盐酸 滴定 液 
《0.01mMIL)1. 0ml， 摇 匀 ;， 于 甲 管 中 ， 通 人 本 品 1000ml( 速 度 为 
每 小 时 4000ml) 后 ， 显 出 的 红色 不 得 较 乙 管 更 深 。 

一 氧化 碳 ” 取 本 品 ， 用 一 氧化 碳 检 测 管 测定 ， 含 一 氧化 
碳 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

磷 化 氧 ” 取 本 品 ， 用 磷 化 氧 检测 管 测定 ， 含 磷 化 氨 不 得 
过 于 万 分 之 三 。 

硫化 毛 ” 取 本 品 ， 用 硫化 所 检测 管 测定 ， 含 硫化 氢 不 得 
过 百 万 分 之 一 。 

磋 氯 化合物 ” 取 本 品 作为 供 试 品 ， 取 甲烷 含量 为 
0. 0020% 的 气体 (以 氮气 为 稀释 剂 ) 作 为 对 照 气体 ， 照 气相 色 
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谱 法 (通则 0521) 试 验 ， 用 玻璃 球 为 填料 的 色谱 柱 (0. 8mX 
4mm，80 目 ); 柱 温 为 110C; 进 样 口 温度 为 110'C; 检测 器 
温度 为 120'C 。 量 取 供 试 品 气体 与 对 照 气体 ， 注入 气相 色谱 
仪 ， 在 净化 温度 为 360C 时 测 得 的 峰 面 积 为 相应 空白 值 ; 量 
取 供 试 品 气体 与 对 照 气 体 ， 注 入 气相 色谱 仪 ， 测 定 峰 面积 ， 
减 去 相应 空白 值 后 的 峰 面 积 为 校正 峰 面积 。 按 外 标 法 以 校正 
峰 面 积 计算 ， 含 碳 氢化 合 物 ( 以 甲烷 计 ) 不 得 过 0. 0020%。 

【含量 测定 】 取 工 型 二 氧化 碳 测定 仪 ( 图 2)， 打 开 两 通 
旋塞 C 和 D， 用 橡胶 管 将 样品 钢瓶 减 压 阀 出 口 与 C 处 的 玻璃 
管 相 连接 ， 用 本 品 ( 大 于 被 置换 容积 的 10 倍 量 ) 充 分 置换 测 
定 仪 及 其 连接 管道 中 的 空气 ， 关 闭 旋塞 D， 再 关闭 底部 旋塞 
C， 取 下 橡胶 管 ， 迅 速 旋转 D 数 次 ， 使 仪器 内 的 压力 与 大 气 
压 平衡 。 向 滴 液 漏斗 中 注 人 30%% 氧 氧化 钾 溶 液 105ml， 缓 慢 
开启 旋塞 D， 让 30% 氨 氧化 钾 溶液 流 人 水 平 吸 收 器 A， 当 二 
氧化 碳 吸收 完全 ( 即 30% 和 毛 氧 化 钾 溶 液 不 再 流入 吸收 器 A， 
剩余 的 气体 体积 恒定 时 )， 关 闭 旋塞 D。 读 取 吸 收 器 A 量 气 
管内 的 液 面 所 指 刻度 值 ， 即 得 。 


3000 2000 “1500 1000 500 
波 数 (cm-) 


图 1 CO 对 照 图 谱 (气体 池 法 ) 


图 2 LL 型 二 氧化 碳 测 定 仪 
A: 吸收 器 (容量 : 100ml 士 0.5ml， 其 中 99 一 100ml 处 的 最 
小 分 度 值 为 0. 05ml) ; 
B: 滴 液 漏斗 (容量 : 120ml， 在 105ml 处 有 一 刻度 线 ); 
C、D: 两 通 旋塞 。 


亲 部 2 关 
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注 : 检查 与 测定 前 ， 应 先 将 供 试 品 钢瓶 在 试验 室温 度 下 
放置 6 小 时 以 上 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 空 气 取代 剂 、pH 值 调节 剂 和 气 雾 
剂 抛射 剂 。 

【贮藏 】 置 耐 压 容器 内 保存 。 

附 : 气体 检测 管 

气体 检测 管 系 一 种 两 端 熔 封 的 圆柱 形 透 明 管 ， 内 含 涂 有 
化 学 试剂 的 惰性 载体 ， 必 要 时 还 含有 用 于 消除 干扰 物质 的 预 
处 理 层 或 过 滤器 。 使 用 时 将 管 两 端 割断 ， 让 规定 体积 的 气体 
在 一 定时 间 内 通过 检测 管 ， 被 测 气体 立即 与 化 学 试剂 反应 ， 
利用 化 学 试剂 变色 的 长 度 或 者 颜色 变化 的 强度 ， 测 定 气体 种 
类 或 浓度 。 

一 氧化 碳 检测 管 : 最 小 量程 不 大 于 5ppm，RSD 不 得 过 
土 15%。 

磷 化 氢 检 测 管 : 最 小 量程 不 大 于 0.05ppm，RSD 不 得 
过 土 10%。 

硫化 氢 检 测 管 : 最 小 量程 不 大 于 0. 2ppm，RSD 不 得 过 
士 10%% 。 


十 二 烷 基 硫酸 钠 
Shi’er Wanji Liusuanna 


Sodium Lauryl Sulfate 


[151-21-3] 

本 品 为 以 十 二 烷 基 硫酸 钠 (Ci; Hs; NaOsS) 为 主 的 烷 基 硫 
酸 钠 混合 物 。 

【性 状 】〗 本 品 为 白色 至 淡 黄 色 结 唱 或 粉末 ; 有 特征 性 
微 臭 。 

本 品 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醚 中 几乎 不 深 。 

【鉴别 】(1) 本 品 的 水 溶液 (1 一 10) 显 钠 盐 的 鉴别 反应 ( 通 
则 0301)。 

(2) 本 品 的 水 溶液 (1 一 10) 加 盐酸 酸化 ， 缓 缓 加 热 沸腾 
20 分 钟 ， 溶 液 显 硫酸 盐 的 鉴别 反应 (通则 0301) 。 

【检查 】 碱 度 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 100ml 溶解 后 ， 加 酚 
红 指 示 液 2 滴 ， 用 盐酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 。 消 耗 盐酸 
滴定 液 (0. 1mol/L) 不 得 过 0. 60ml。 

氢化 钠 ” 取 本 品 约 5g， 精 密 称 定 ， 加 水 50ml 使 溶解 ， 
加 稀 硝酸 中 和 (调节 pH 值 至 6.5 一 10.5)， 加 铬 酸 钾 指 示 液 
2ml， 用 硝酸 银 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 。 每 lml 硝酸 银 滴定 
液 (0. 1mol/L) 相 当 于 5. 844mg 的 NaCl。 

硫酸 钠 ” 取 本 品 约 ljg， 精 密 称 定 ， 加 水 10ml 溶解 后 ， 
加 乙醇 100ml， 加 热 至 近 沸 2 小 时 ， 趁 热 滤 过 ， 滤 渣 用 者 沸 
的 乙醇 100ml 洗涤 后 ， 再 加 水 150ml 溶解 ， 并 洗涤 容器 ， 水 
溶液 加 盐酸 10ml 加 热 至 沸 ， 加 25% 握 化 钢 溶 液 10ml， 放 置 
过 夜 ， 滤 过 ， 滤 渣 用 水 洗 至 不 再 显 氢化 物 的 反应 ， 并 在 


十 八 醇 


500~600C 炽 灼 至 恒 重 ,遗留 残渣 与 氮 化 钠 的 总 量 不 得 
过 8.0%。 ” 

未 酯 化 醇 ” 取 本 品 约 10g， 精 密 称 定 ， 加 水 100ml 溶解 
后 ， 加 乙醇 100ml， 用 正己 烷 提 取 3 次 ， 每 次 50ml， 必 要 时 
加 氧化 钠 以 助 分 层 ， 合 并 正己 烷 层 ， 用 水 洗涤 3 次 ， 每 次 
50ml， 再 用 无 水 硫酸 钠 脱 水 ， 滤 过 ， 滤 液 在 水 浴 上 蒸 干 后 ， 
在 105C 干 燥 30 分 钟 ， 放 冷 ， 称 重 。 本 品 含 未 酯 化 醇 不 得 
过 4.0%。 

总 醇 量 ” 取 本 品 约 5g， 精 密 称 定 ， 加 水 150ml 溶解 后 ， 
加 盐酸 50ml， 缓 缓 加热 回流 4 小 时 ， 放 冷 ， 溶 液 用 乙醚 提 
取 2 次 ,每 次 75ml， 合并 乙醚 层 ， 在 水 浴 上 燕 干 后 ,在 
105C 干 燥 30 分 钟 ， 放 冷 ， 称 重 。 本 品 含 总 醇 量 不 得 少 
于 59.0%%。 

重金 属 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0821 第 二 法 )， 
含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 湿 润 剂 和 乳化 剂 等 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 


十 八 醇 


Shibachun 
Stearyl Alcohol 


[112-92-5] 

本 品 为 固体 醇 混合 物 。 系 通过 氢化 铅 锂 还 原 硬 脂 酸 乙 酯 
而 制 得 。 含 十 八 醇 (Cis Hss 〇 ) 不 得 少 于 95. 0%，。 

【性 状 】 本 品 为 白色 粉末 、 颗 粒 、 片 状 或 块 状 物 。 

本 品 在 乙醚 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 溶解 ， 在 水 中 几乎 不 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (通则 0612 第 二 法 ) 为 57 一 60Y 。 

酸 值 ”应 不 大 于 1.0( 通 则 0713) 。 

皂 化 值 ” 取 本 品 约 20. 0g， 依 法 操作 (通则 0713)， 应 不 
大 于 2.0。 

碘 值 取 本 品 2.0g， 加 三 氯 甲 烷 25ml， 振 摇 使 溶解 ， 
依法 操作 (通则 0713) ， 应 不 大 于 2. 0。 

羟 值 ”应 为 197 一 217( 通 则 0713) 。 

【 监 别 〗 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 ， 供 试 品 溶液 
主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 碱 度 ” 取 本 品 3. 0g， 加 无 水 乙醇 25ml， 加 热 使 
溶解 ， 放 冷 ， 加 酚 酸 指示 液 2 滴 ， 溶 液 不 得 显 红 色 。 

乙醇 溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 0.50g， 加 乙醇 
20ml， 加 热 使 溶解 ， 放 冷 ， 溶 液 应 澄清 无 色 ;， 如 显 浑浊 ， 与 
1 号 浊 度 标准 液 ( 通 则 0902 第 一 法 ) 比 较 ， 应 不 得 更 浓 。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 2.0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 05%% 。 

【含量 测定 〗】 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 100%- 聚 二 甲 基 硅 氧 烷 
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十 六 十 八 酵 


毛细 管 柱 为 分 析 柱 ， 火 焰 离 子 化 检测 器 ; 柱 温 205C ， 进 样 
口 温 度 250'C ， 检 测 器 温度 250'C ， 理 论 板 数 按 十 八 醇 峰 计 
算 不 低 于 10 000, 十 八 醇 峰 与 相 邻 色谱 峰 的 分 离 度 应 符合 
规定 。 

测定 法 ” 取 本 品 100mg， 精 密 称 定 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 
加 无 水 乙醇 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 精 密 量 取 lml 注入 气 
相 色 谱 仪 ， 记录 色谱 图 ; 另 精密 称 取 十 八 醇 对 照 品 适量 ， 加 
无 水 乙醇 溶解 制 成 每 1ml 中 含 1. 0mg 的 溶液 ， 摇 匀 ， 同 法 
操作 ， 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 十 八 醇 的 含量 ， 即 得 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 阻 滞 剂 和 基质 等 。 

【贮藏 3》 密闭， 在 阴凉 干燥 处 保存 。 


十 六 十 八 醇 


Shiliushibachun 
Cetostearyl Alcohol 


本 品 为 十 六 醇 与 十 八 醇 的 混合 物 。 含 十 八 醇 (Cis Hss O 〇 ) 
不 得 少 于 40.0%， 十 六 醇 (Cis Hs) 与 十 八 醇 (Cis HisO) 的 
含量 之 和 不 得 少 于 90.0%。 

性状 〗】 本 品 为 白色 颗粒 、 片 状 或 块 状 物 。 

本 品 在 乙醇 和 乙醚 中 易 溶 ， 在 水 中 几乎 不 溶 

熔点 ”本 品 的 熔点 (通则 0612 第 二 法 ) 为 49~56'C 。 

酸 值 ”应 不 大 于 1.0( 通 则 0713) 。 

和 皂 化 值 ” 取 本 品 20. 0g， 依 法 操作 (通则 0713)， 应 不 大 
于 2.0。 

碘 值 ” 取 本 品 2.0g， 加 三 毛 甲 烷 25ml， 振 摇 使 溶解 ， 
依法 操作 (通则 0713) ， 应 不 大 于 2. 0。 

羟 值 ”应 为 208 一 228( 通 则 0713) 。 

【鉴别 】 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 ， 供 试 品 溶液 
主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 铝 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

检查】 乙醇 溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 0.50g， 
加 乙醇 20ml 加 热 使 溶 ， 放 冷 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通 
则 0902)， 溶 液 应 澄清 无 色 ; 如 显 浑浊 ， 与 1 号 浊 度 标 
准 液 (通则 0902 第 一 法 ) 比 较 ， 应 不 得 更 浓 。 

【含量 测定 】 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 100%%- 聚 二 甲 基 硅 氧 烷 
为 固定 液 的 毛细 管 柱 ， 检 测 器 为 氧 火焰 离子 化 检测 器 ; 柱 温 
205'C ， 进 样 口 温度 250， 检 测 器 温度 250C ;理论 板 数 按 
十 六 醇 峰 计算 不 低 于 10 000， 十 六 醇 与 十 八 醇 峰 的 分 离 度 应 
符合 规定 。 

测定 法 ” 取 本 品 100mg， 精 密 称 定 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 
加 无 水 乙醇 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 插 匀 ， 精 密 量 取 1pl 注 和 人气 
相 色 谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ; 另 精密 称 取 十 六 醇 对 照 品 、 十 八 醇 
对 照 品 各 适量 ， 加 无 水 乙醇 溶解 制 成 每 lml 中 各 含 0. 5mg 
的 混合 溶液 ， 摇 名， 同 法 操作 ， 按 外 标 法 以 蜂 面积 计算 十 八 
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醇 的 含量 及 十 六 醇 与 十 八 醇 含量 之 和 ， 即 得 。 
【类 别 】 药 用 辅料 ， 阻 沾 剂 和 基质 等 。 
【贮藏 】 密 闲 ， 阴 凉 干燥 处 保存 。 


十 六 酵 
Shiliuchun 


Cetyl Alcohol 


HsC. 
bb 


CH O 242.44 
[36653-82-4] 

本 品 为 十 六 醇 ， 系 由 天 然 油 脂 经 甲 酯 化 、 氨 化、 精制 而 
得 。 售 Ce HaO 不 得 少 于 96. 0%， 其 他 烷烃 不 得 过 1.5% 。 

【性 状 〗】 本 品 为 白色 粉 示 、 颖 粒 、 片 状 或 块 状 物 ; 有 油 
间 味 ， 深 化 后 为 透明 的 油状 液体 。 

本 品 与 乙醇 能 互 溶 ， 在 水 中 几乎 不 溶 。 

熔点 本 品 的 熔点 (通则 0612 第 二 法 ) 为 46 一 52"C 。 

酸 值 本 品 的 酸 值 ( 通 则 0713) 不 大 于 1.0。 

皂 化 值 ” 取 本 品 10g， 精 密 称 定 ， 依 法 检查 (通则 0713)， 
不 得 过 1.0。 

羟 值 ”本 品 的 羟 值 (通则 0713) 为 220~240。 

碘 值 ”本 品 的 碘 值 (通则 0713) 不 大 于 1. 5。 

【鉴别 】》 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 ， 供 试 品 溶液 
主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 乙 醇 溶液 的 汪清 度 与 颜色 取 本 品 0.50g， 加 
乙醇 20ml 加 热 使 溶解 ， 放 冷 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 
0902) ， 溶 液 应 澄清 无 色 ;， 如 显 浑 池 ， 与 1 号 浊 度 标准 液 ( 通 
则 0902 第 一 法 ) 比较 ， 不 得 更 浓 。 

【含量 测定 〗】 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 5%% 二 葵 基 聚 硅 氧 烷 为 
涂 层 的 色谱 柱 或 其 他 相当 的 毛细 管 柱 ， 起 始 温度 为 120C， 
以 每 分 钟 5C 的 速率 升温 至 240'C ， 理 论 板 数 按 十 六 醇 峰 计 
算 不 低 于 10 000， 十 六 醇 与 十 六 烷 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 适量 ， 用 无 水 乙醇 制 成 每 lml 中 约 含 
10msg 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 另 取 十 六 烷 对 照 品 和 十 六 
醇 对 照 品 适量 ， 用 无 水 乙醇 溶解 并 定量 制 成 每 1ml 中 约 含 十 
六 醇 10mg 和 十 六 烷 1mg 的 溶液 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 取 供 试 
品 溶液 及 上 述 对 照 品 溶液 各 1p1， 分 别 注 和 气相 色谱 仪 ， 记 
录 色 谱 图 。 十 六 醇 含量 (X) 、 其 他 烷烃 的 含量 (Y) 按 下 列 公 
式 计算 : 


X= Spon X100% 
ARkon 十 人 十 2Ax 


亲 再 2 关 
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ARHh 
y=— 
Anon + SE + DA 
式 中 Aron 为 十 六 醇 的 色谱 峰 面 积 ; 
Arn 为 十 六 烷 的 色谱 峰 面积 ; 
Ax 为 其 他 未 定性 的 杂 组 分 峰 面积 ; 
上 为 烷烃 的 相对 响应 值 。 


i SRa X mgon 
SRoH X magn 


式 中 “mnt 为 十 六 烷 对 照 品 的 质量 ; 
mgog 为 十 六 醇 对 照 品 的 质量 ，; 
Srn 为 十 六 烧 对 照 品 的 色谱 峰 面积 ; 
Sron 为 十 六 醇 对 照 品 的 色谱 峰 面 积 。 
【类 别 】〗 药 用 辅料 ， 基 质 和 乳化 剂 等 。 
【贮藏 】 密 闭 保 存 。 


Ax 
X100% 


丁香 芭 叶 油 


Dingxiangjingye You 
Clove Leaf Oil 


本 品 为 桃 金 娘 科 植物 丁香 (Exugenia cayophyllata 
Thunb. ) 的 茎 、 叶 经 水 蒸气 蒸馏 提取 的 挥发 油 。 含 8- 丁 香 烯 
(Ca Ha) 应 为 5.0%% 一 14.0%， 含 丁香 酚 人 (Ci His O: ) 应 为 
80.0%~92.0%。 

【性 状 】》 本 品 为 微 黄 色 至 黄色 的 澄清 液体 ， 有 丁香 的 香 
气 ， 味 辛辣 ， 且 有 麻 舌 感 ; 在 空气 中 露 置 易 变质 。 

本 品 在 乙醇 、 乙 醚 、 冰 醋酸 或 甲 葵 中 极 易 溶解 ， 在 水 中 
几乎 不 溶 。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 为 1. 038 一 1. 060。 

旋光 度 ” 取 本 品 ， 依 法 测定 (通则 0621)， 旋 光度 应 为 
0" 至 一 2.0"。 

折光 率 本 品 的 折光 率 ( 通 则 0622) 为 1.528 一 1. 537。 

【鉴别 〗(1) 取 本 品 约 89mg， 加 甲 茶 2ml 使 溶解 ， 作 为 
供 试 品 溶 液 。 另 称 取 丁 香 酚 和 乙酸 丁香 酚 酯 对 照 品 适量 ， 用 
甲 茶 制 成 每 1ml 中 各 含 25mg 的 混合 溶液 ， 作 为 对 照 品 溶 
液 。 照 薄 层 色谱 法 (通则 0502) 试 验 ， 吸取 上 述 两 种 溶液 各 
2A1， 分 别 点 于 同一 硅胶 GFzss 薄 层 板 上 ， 以 甲 茜 为 展开 剂 ， 
展开 ， 取出 ,放置 5 分 钟 后 进行 二 次 展开 ， 取 出 ， 上 晾 干 ， 在 
紫外 光 灯 (254nm) 下 检视 ， 对 照 品 溶液 色谱 中 应 显示 两 个 清 
晰 分 离 的 斑点 (斑点 从 上 至 下 分 别 为 丁香 酚 和 乙酸 丁香 酚 
酯 ) ， 供 试 品 溶液 色谱 中 所 显 主 斑点 的 位 置 与 颜色 应 与 对 照 
品 溶液 中 丁香 酚 斑 点 相同 。 再 喷 以 茄 香 醛 溶液 ( 取 苘 香 醛 
0. 5ml， 加 冰 醋 酸 10ml 使 溶解 ， 加 甲醇 85ml 和 硫酸 5ml， 
摇 匀 ， 即 得 。 临 用 新 制 );， 在 105%C 加 热 5 一 10 分 钟 ， 供 试 
品 溶液 色谱 中 所 显 丁 香 酚 斑点 的 位 置 与 颜色 应 与 对 照 品 溶液 


丁 香 油 


中 丁香 酚 斑 点 相同 ， 在 溶剂 前 沿 与 乙酸 丁香 酚 醋 斑点 下 方 ， 
应 各 显示 一 个 红色 斑点 ， 溶 剂 前 沿 斑点 为 6- 丁 香 烯 。 

〈2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 ， 供 试 品 溶液 主峰 
的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 中 8 -丁香 烯 峰 和 丁香 酚 峰 的 保 
留 时 间 一 致 。 

以 上 (1)、(2) 两 项 可 选 做 一 项 。 

【检查 】 溶 液 港 清 度 ” 取 本 品 lml， 加 70% 乙 醇 2ml 溶 
解 后 ， 依 法 检查 (通则 0902) ， 溶 液 应 澄清 。 

水 溶性 酷 类 ” 取 本 品 1Iml， 加 热 水 20ml， 振 摇 ， 放 冷 ， 
用 水 湿润 的 滤纸 滤 过 ， 滤 液 中 加 三 氯 化 铁 试 液 1 滴 ， 除 显 易 
消失 的 灰 绿色 外 ， 不 得 显 蓝 色 或 紫色 。 

脂肪 油 和 树脂 化 精油 ” 取 本 品 1 滴 滴 于 滤纸 上 ，24 小 
时 内 油 滴 应 完全 挥发 ， 不 得 留 下 半 透 明 或 油性 斑点 。 

重金 属 取 本 品 1.0g， 依 法 测定 (通则 0821 第 二 法 )， 
含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 聚 乙 二 醇 为 固定 液 ( 或 
极 性 相近 ) 的 毛细 管 柱 ， 起 始 柱 温 为 80'C ， 维 持 1 分 钟 ， 再 
以 每 分 钟 3 立 的 速率 升温 至 180'C ， 维 持 2 分 钟 ， 进 样 口 温 
度 为 250"C ， 检 测 器 温度 为 250C 。 取 对 照 品 溶液 lxl， 注 人 
气相 色谱 仪 ，8 -丁香 烯 峰 和 丁香 酚 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

内 标 溶液 的 制备 ”取水 杨 酸 乙 酯 适量 ， 加 正己 烷 溶 解 并 
稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 9mg 的 溶液 ， 即 得 。 

测定 法 取 本 品 约 0.1g， 精 密 称 定 ， 置 10ml 量 瓶 中 ， 
加 内 标 溶液 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 扬 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 另 
精密 称 取 有 -丁香 烯 与 丁香 酚 对 照 品 适 量 ， 加 内 标 溶液 溶解 
并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 1. 0mg 和 8. 8mg 的 混合 溶液 ， 
作为 对 照 品 溶液 。 另 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶 液 各 lyl， 分 
别 注 入 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 按 内 标 法 以 峰 面积 计算 ， 
即 得 。 

【类 别 】〗 药 用 辅料 ， 芳 香 剂 和 矫 味 剂 等 。 

【贮藏 】 密封 ， 在 凉 暗 处 保存 。 


本 香油 
Dingxiang You 
Clove Oil 


[8000-34-8] 

本 品 为 桃 金 娘 科 植物 丁香 (Eugenia cayophyllata 
Thunb. ) 的 干燥 花草 经 水 蒸气 蒸馏 提取 的 挥发 油 。 含 86- 丁香 
烯 (Cs Ho ) 应 为 5.0% 一 14.0%， 含 丁香 酚 (Cuo His 0; ) 应 为 
75.0% 一 88.0%， 含 乙酸 丁香 酚 酯 (Ce HO; ) 应 为 4.0% 一 
15.0% 。 

【性 状 了 本 品 为 微 黄色 至 黄色 的 澄清 液体 有 丁香 的 香 
气 ， 味 辛辣 ， 且 有 麻 舌 感 ， 在 空气 中 露 置 易 变 质 。 


。459 。 


本 香 酚 


本 品 在 乙醇 、 乙 醚 、 冰 醋酸 或 甲 茶 中 极 易 溶解 ， 在 水 中 
几乎 不 溶 。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 为 1. 038 一 1. 060。 

旋光 度 ” 取 本 品 ， 依 法 测定 (通则 0621)， 旋 光度 应 
为 0" 至 一 2.0°。 

折光 率 本 品 的 折光 率 ( 通 则 0622) 为 1.528 一 1.537。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 约 80mg， 加 甲苯 2ml 使 溶解 ， 作 为 
供 试 品 溶液 。 另 称 取 丁 香 酚 和 乙酸 丁香 酚 酯 对 照 品 适量 ， 用 
甲苯 制 成 每 1ml 中 各 含 25mg 的 混合 溶液 ， 作 为 对 照 品 溶 
液 。 照 薄 层 色谱 法 (通则 0502) 试 验 ， 吸取 上 述 两 种 溶液 各 
241， 分 别 点 于 同一 硅胶 GFzss 薄 层 板鞋 ， 以 甲 茶 为 展开 剂 ， 
展开 ， 取 出， 放置 5 分 钟 后 进行 二 次 展开 ， 取 出 ， 晾 干 ， 在 
紫外 光 灯 (254nm) 下 检视 ， 对 照 品 溶液 色谱 中 应 显示 两 个 清 
晰 分 离 的 斑点 (斑点 从 上 至 下 分 别 为 丁香 酚 和 乙酸 丁香 酚 
酯 ) ， 供 试 品 溶液 色谱 中 所 显 主 斑点 的 位 置 与 颜色 应 与 对 照 
品 溶液 中 丁香 酚 和 乙酸 丁香 酚 酯 的 斑点 相同 。 青 喷 以 茵 香 醋 
溶液 ( 取 茄 香 醛 0. 5ml， 加 冰 醋 酸 10ml 使 溶解 ， 加 甲醇 85ml 
和 硫酸 5ml， 摇 名， 即 得 。 临 用 新 制 )， 在 105C 加 热 5 一 10 
分 钟 ， 供 试 品 溶液 色谱 中 所 显 丁 香 酚 和 乙酸 丁香 酚 酯 斑点 的 
位 置 与 颜色 应 与 对 照 品 溶液 中 丁香 酚 和 乙酸 丁香 酚 酯 的 斑点 
相同 ， 在 溶剂 前 沿 与 乙酸 丁香 酚 酯 斑点 下 方 ， 应 各 显示 一 个 
红色 斑点 ， 溶 剂 前 沿 斑点 为 86- 丁香 烯 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 ， 供 试 品 溶液 主峰 
的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 中 8 -丁香 烯 峰 、 丁 香 酚 和 乙酸 
丁香 酚 酯 峰 的 保留 时 间 一 致 。 

以 上 (1)、(2) 两 项 可 选 做 一 项 。 

【检查 】 滨 液 油 清 度 取 本 品 1Iml， 加 70% 乙 醇 2ml 溶 
解 后 ， 依 法 检查 (通则 0902) ， 溶 液 应 澄清 。 

水 溶性 酚 类 ” 取 本 品 1ml， 加 热 水 20ml， 振 摇 ， 放 冷 ， 
用 水 湿润 的 滤纸 滤 过 ， 滤 液 中 加 三 氯 化 铁 试 液 1 滴 ， 除 显 易 
消失 的 灰 绿色 外 ， 不 得 显 蓝 色 或 紫色 。 

脂肪 油 和 树脂 化 精油 ” 取 本 品 1 滴 滴 于 滤纸 上 ，24 小 
时 内 油 滴 应 完全 挥发 ， 不 得 留 下 半 透 明 或 油性 斑点 。 

重金 属 取 本 品 1.0g， 依 法 测定 (通则 0821 第 二 法 )， 
含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 聚 乙 二 醇 为 固定 液 ( 或 
极 性 相近 ) 的 毛细 管 柱 ， 起 始 柱 温 为 80C ， 维 持 1 分 钟 ， 再 
以 每 分 钟 3'C 的 速率 升温 至 180'C ， 维 持 2 分 钟 ， 进 样 口 温 
度 为 250'C ， 检 测 器 温度 为 250'C 。 取 对 照 品 溶液 lyl， 注 人 
气相 色谱 仪 ， 各 组 分 的 出 峰 顺 序 为 8- 丁 香 烯 、 丁 香 酚 、 乙 
酸 丁香 酚 酯 。 

内 标 溶 液 的 制备 ”取水 杨 酸 乙 酯 适量 ， 加 正己 烷 溶 解 并 
稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 9mg 的 溶液 ， 即 得 。 

测定 法 ” 取 本 品 约 0.1g， 精 密 称 定 ， 置 10ml 量 瓶 中 ， 
加 内 标 溶液 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 另 
精密 称 取 8 -丁香 肾 、 丁 香 酚 与 乙酸 丁香 酚 对 照 品 适量 ， 加 
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内 标 溶液 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 1. 0mg、8. 8mg 
与 1. 0mg 的 混合 溶液 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 另 取 对 照 品 溶液 
与 供 试 品 溶液 各 1xl， 分别 注入 气相 色谱 仪 ， 记录 色谱 图 ， 
按 内 标 法 以 峰 面积 计算 ， 即 得 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 芳 香 剂 和 矫 味 剂 等 。 

【贮藏 】 密 封 ， 在 凉 暗 处 保存 。 


J 香 酚 
Dingxiangfen 


Eugenol 


OH 
Cio HisO 164, 20 

本 品 为 4- 燃 两 基 -2- 甲 氧 基 苯酚 。 从 丁香 油 、 丁 香 茎 叶 
油 或 其 他 含 丁香 酚 的 芳香 油 蒸 馆 分 离 而 得 。 含 Ce Hiz O 应 
为 98.0% 一 102.0 听 。 

【性 状 〗 本 品 为 无 色 或 淡 黄 色 的 澄清 液体 有 丁香 的 香 
气 ， 味 辛辣 ， 露 置 空气 中 或 贮存 日 久 ， 渐 变质。 

本 品 在 乙醇 、 三 氯 甲 烷 、 乙 醚 中 溶解 ， 在 水 中 极 微 
溶解 。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601 韦 氏 比重 秤 法 ) 
在 25 人 时 应 为 1.060 一 1. 068。 

馏 程 ” 取 本 品 ， 照 馏 程 测定 法 (通则 0611) 测 定 ， 在 252 一 
255 避 馅 出 的 量 不 得 少 于 90. 0% (ml/ml)。 

折光 率 ”本 品 的 折光 率 ( 通 则 0622) 应 为 1. 538 一 1. 542 。 

【鉴别 】 (1)? 取 本 品 约 0.05ml， 加 乙醇 2ml 使 溶解 ， 加 
三 氯 化 铁 试 液 0. 1ml， 振 播 ， 溶 液 显 瞳 绿色 ， 放 置 ， 渐 显 黄 
绿色 。 

(2) 取 本 品 适量 ， 加 乙醇 制 成 每 1ml 含 2mg 的 溶液 ， 作 
为 供 试 品 溶液 。 另 取 丁 香 酚 对 照 品 ， 加 乙醇 制 成 每 lml 含 
2mg 的 溶液 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (通则 0502) 
试验 ， 吸 取 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 各 5pl， 分 别 点 于 同一 
硅胶 GFzss 薄 层 板鞋 ， 以 乙酸 乙 醋 - 甲 区 (10 : 90) 为 展开 剂 ， 
展开 ， 取 出， 上 晾 干 ， 置 紫外 光 灯 (254nm) 下 检视 。 供 试 品 溶 
液 所 显 主 斑点 的 位 置 与 颜色 应 与 对 照 品 溶液 主 斑点 的 颜色 和 
位 置 相同 ; 喷 以 茄 香 醛 试 液 ， 在 105C 加 热 10 分 钟 ， 供 试 
品 溶液 所 显 主 斑点 的 位 置 与 颜色 应 与 对 照 品 溶液 主 斑 点 的 位 
置 和 颜色 相同 。 

(3) 在 含量 测定 项 下 记录 色谱 图 中 ， 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(4) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 ( 膜 法 ) 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 
集 19 图 ) 一 致 。 

以 上 (2)、(3) 两 项 可 选 做 一 项 。 
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【检查 】〗 碳 氧化 合 物 取 本 品 lml， 置 50ml 具 塞 量 简 
中 ， 加 8.5%% 氧 氧化 钠 溶液 5ml， 加 水 30ml， 播 匀 ， 应 为 黄 
色 的 澄清 溶液 。 

水 溶性 酚 类 ” 取 本 品 1ml， 加 热 水 20ml， 振 摇 ， 放 冷 ， 
用 水 湿润 的 滤纸 滤 过 ， 滤 液 中 加 三 毛 化 铁 试 液 1 滴 ， 除 显 易 
消失 的 灰 绿色 外 ， 不 得 显 蓝 色 或 紫色 。 

二 聚 物 和 低 聚 物 ” 取 本 品 0.150g， 加 无 水 乙醇 稀释 至 
100ml， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 在 330nm 的 
波长 处 测定 吸光 度 ， 不 得 过 0. 25。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 约 2g， 置 10ml 量 瓶 中 ， 用 无 水 乙醇 
溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 名， 作为 供 试 品 溶液 。 精密 量 取 
lml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 无 水 乙醇 稀释 至 刻度 ， 摇 名 ， 作 
为 对 照 溶 液 。 取 丁香 酚 和 香草 醛 各 适量 ， 用 无 水 乙醇 溶解 并 
稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 丁香 酚 40mg、 香 草 醋 10mg 的 混合 
溶液 ， 作 为 系统 适用 性 试验 溶液 。 照 气相 色谱 法 (通则 
0521) 测 定 。 用 (5% 蔡 基 )) 甲 基 聚 硅 氧 烷 为 固定 液 ( 或 相似 的 
固定 液 ) 的 毛细 管 柱 ; 初始 温度 为 80'C ， 保 持 2 分 钟 ， 以 每 
分 钟 8SC 的 速率 升温 至 280'C ， 保 持 20 分 钟 ， 进 样 口 温度 
250C;， 检测 器 温度 280'C ;分流 比 为 40 : 1。 取 系统 适用 性 
试验 溶液 lxl， 注 人 气相 色谱 仪 ， 香 草 醋 相对 丁香 酚 的 保留 
时 间 约 为 1. 1， 丁香 酚 与 香草 醛 的 分 离 度 应 符合 规定 。 取 对 
照 溶液 1x1， 注 入 气相 色谱 仪 ， 调 节 检 测 灵 敏 度 ， 使 主 成 分 
峰 峰 高 约 为 满 量程 的 20% ， 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 
溶液 各 lp1， 分 别 注 人 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 在 供 试 品 
溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 ， 单 个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 
溶液 主峰 面积 的 0.5 倍 (0.5%)， 各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 
于 对 照 溶液 主峰 面积 的 2 倍 (2.0%)。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 
小 于 对 照 溶液 主峰 面积 0. 05 倍 的 峰 可 忽略 不 计 。 

炽 灼 残 渣 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0.1%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残渣 项 下 遗留 的 残渣 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 ) ， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

【含量 测定 】 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 FFAP( 硝 基 对 苯 二 甲 
酸 改 性 的 聚 乙 二 醇 ) 毛细 管 色谱 柱 ( 柱 长 为 30m， 内 径 为 
0.32mm， 膜 厚度 为 0. 25pm); 初始 温度 为 80'C ， 保 持 1 分 
钟 ， 以 每 分 钟 5C 的 速率 升温 至 200'C ， 保 持 15 分 钟 ， 进 样 
口 温 度 230'C ; 检测 器 温度 250'C ; 分流 比 为 10 : 1。 丁 香 酚 
峰 与 水 杨 酸 甲 酯 峰之 间 的 分 离 度 应 大 于 2. 5。 

内 标 溶 液 的 制备 ”取水 杨 酸 甲 酯 适量 ， 加 无 水 乙醇 溶解 
并 稀释 制 成 每 1ml 含 1mg 的 溶液 ， 即 得 。 

测定 法 ” 取 本 品 50mg， 精 密 称 定 ， 置 50ml 量 瓶 中 ， 加 
人 内 标 溶液 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 ， 精 密 量 取 0. 5yl， 注 
人 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 另 取 丁 香 酚 对 照 品 50mg， 同 
法 测定 ， 按 内 标 法 以 蜂 面积 计算 ， 即 得 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 调 味 剂 等 。 

【贮藏 】 迹 光 ， 密 封 ， 置 阴凉 处 。 


三 乙醇 胺 
三 乙醇 胺 
Sanyichun’ an 
Trolamine 
FoH 
N 
人 on 
Ce His NO; 149. 19 
[102-71-6] 


本 品 为 2,2 ,2…- 氮 州 三 乙醇 ， 由 环 氧 乙 烷 氨 解 并 经 分 高 
纯化 制 得 。 按 无 水 物 计 算 ， 含 总 碱 以 Ce His NO; 计 应 为 
99.0%~103.0%。 

【性 状 〗】 本 品 为 无 色 至 微 黄 色 的 黏稠 澄清 液体 。 

本 品 在 水 或 乙醇 中 极 易 溶解 ， 在 二 毛 甲 烷 中 溶解 。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 为 1. 120 一 1. 130。 

折光 率 ”本 品 的 折光 率 ( 通 则 0622) 为 1. 482 一 1. 485 。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 1ml， 加 硫酸 铜 试 液 0. 3ml， 显 蓝 色 。 
再 加 氢 氧 化 钠 试 液 2. 5ml， 加 热 至 沸 ， 蓝 色 仍 不 消失 。 

(2) 取 本 品 1ml， 加 氢化 销 试 液 0. 3ml， 应 显 暗 红色 。 

(3) 取 本 品 lml 置 试管 中 ， 缓 缓 加 热 ， 产 生 的 气体 能 使 
湿润 的 红色 石 蕊 试纸 变 蓝 。 

(4) 精 密 量 取 有 关 物 质 项 下 供 试 品 溶液 Iml， 置 200ml 
量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 扬 名， 作为 供 试 品 溶液 。 精 密 量 
取 有 关 物 质 项 下 对 照 品 溶液 (1)1ml， 置 200ml 量 瓶 中 ， 加 水 
稀释 至 刻度 ， 扬 匀 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 有 关 物 质 项 下 的 色 
谱 条 件 试验 ， 供 试 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 应 与 三 乙醇 胺 对 照 
品 溶液 主峰 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 溶 液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 12g， 置 20ml 量 
瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 
0902)， 洲 液 应 澄清 无 色 ， 如 显 色 ， 与 橙黄 色 1 号 标准 比 色 
液 ( 通 则 0901) 比 较 ， 不 得 更 深 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 约 10g， 精 密 称 定 ， 置 100ml 量 撼 
中 ， 精 密 加 内 标 溶 液 ( 取 3- 氮 基 丙 醇 约 5g， 置 100ml 量 瓶 
中 ， 加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 播 匀 )1ml， 加 水 溶解 并 稀释 至 
刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 取 三 乙醇 胺 对 照 品 约 1. 0g， 
精密 称 定 ， 置 10ml 量 瓶 中 ， 加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 ， 
作为 对 照 品 溶液 (1); 另 取 单 乙醇 胺 约 1.0g、 二 乙醇 胺 约 
5. 0g 与 三 乙醇 胺 对 照 品 约 1. 0g， 各 精密 称 定 ， 置 100ml 量 
瓶 中 ， 加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 精 密 量 取 lml， 置 
100ml 量 瓶 中， 精密 加 内 标 溶 液 1ml， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 
句 ， 作 为 对 照 品 溶液 (2)。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 ， 
以 (5%%) 二 茶 基 -(95%%) 聚 二 甲 基 硅 氧 烷 为 固定 相 ;， 起 始 温度 
为 60'C ， 以 每 分 钟 30C 的 速率 升温 至 230C ， 维 持 10 分 钟 ; 
进 样 口 温度 为 260'C ， 检 测 器 温度 为 290'C 。 单 乙醇 胺 峰 与 
内 标 峰 的 分 离 度 应 大 于 2. 0。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 
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溶液 (2) 各 lxl， 分 别 注 和 人 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ; 按 内 标 
法 以 峰 面 积 比 值 计算 ， 供 试 品 溶液 中 单 乙醇 胺 峰 面 积 与 内 标 
峰 面 积 的 比值 不 得 大 于 对 照 品 溶液 (2) 中 单 乙醇 胺 峰 面 积 与 
内 标 蜂 面 积 的 比值 (0. 1%)， 供 试 品 溶液 中 二 乙醇 胺 峰 面积 
与 内 标 峰 面 积 的 比值 不 得 大 于 对 照 品 溶液 (2) 中 二 乙醇 胺 峰 
面积 与 内 标 峰 面积 的 比值 (0. 5%)， 供 试 品 溶液 中 其 他 杂质 
峰 面 积 的 总 和 与 内 标 峰 面积 的 比值 不 得 大 于 对 照 品 溶液 (2) 
中 主峰 面积 与 内 标 峰 面积 的 比值 10 倍 (1.0%)， 供 试 品 溶 液 
色谱 图 中 任何 小 于 对 照 品 溶液 (2) 中 三 乙醇 胺 主峰 面积 0.5 
售 的 杂质 峰 可 忽略 不 计 。 

水 分 取 本 品 约 1g， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 
1) 测 定 ， 含 水 分 不 得 过 1.0%，。 

炽 灼 残 带 ”不 得 过 0.1% (通则 0841) 。 

重金 属 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 20ml 使 溶解 ， 依 法 检查 
(通则 0821 第 一 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 1. 2g， 精 密 称 定 ， 置 250ml 锥 
形 瓶 中 ， 加 新 沸 的 冷水 75ml， 加 甲 基 红 指示 液 0. 3mi， 
用 盐酸 滴定 液 (1mol/L) 滴 定 至 溶液 显 微 红色 并 保持 30 秒 
不 褪色 。 每 1ml 盐酸 滴定 液 (1mol/L) 相 当 于 149. 2mg 的 
Cs Hs NO; 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 乳 化 剂 和 pH 值 调节 剂 等 。 

【贮藏 】 遮 光 ， 密 封 保存 。 
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Sanyousuan Shanlitan(Sipan 85) 
Sorbitan Trioleate(Span 85) 


[26266-58-0] 

本 品 为 山梨 坦 与 三 分 子 油 酸 形成 酯 的 混合 物 ， 系 山 
梨 醇 脱水 ， 在 碱 性 催化 下 ， 与 三 分 子 油 酸 酯 化 而 制 得 。 
或 者 由 山梨 醇 与 三 分 子 油 酸 在 180 一 280 下 直接 酯 化 而 
制 得 。 

【性 状 】 本 品 为 淡 黄 色 至 黄色 油状 液体 ， 略 有 特殊 气味 。 

本 品 在 乙醇 中 微 溶 ， 在 水 中 不 溶 。 

酸 伪 ”本 品 的 酸 值 (通则 0713) 不 大 于 17。 

拒 化 值 本 品 的 皂 化 值 (通则 0713) 为 169 一 183。 

产值 ”本 品 的 羟 值 (通则 0713) 为 50 一 75。 

砚 值 ”本 品 的 碘 值 (通则 0713) 为 77~85。 

过 握 化 值 ”本 品 的 过 氧化 值 (通则 0713) 不 大 于 10。 

【鉴别 〗 取 本 品 约 2g， 置 250ml 烧瓶 中 ， 加 乙醇 100ml 
和 和 氢 氧 化 钾 3. 5g， 混 匀 。 加 热 回 流 2 小 时 ， 加 水 约 100ml， 
趁 热 转移 至 250ml 烧杯 中 ， 置 水 浴 上 燕 发 并 不 断 加 人 水 ， 继 
续 蒸发 ， 直 至 无 乙醇 气味 ， 再 加 热 水 100mj， 趁 热 缓 缓 滴 加 
硫酸 溶液 (1 一 2) 至 石 茵 试纸 显 中 性 ， 记 录 所 消耗 的 体积 ， 继 
续 滴 加 硫酸 溶液 (1 一 2)( 约 为 上 述 消耗 体积 的 10%%) 至 下 层 
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液体 澄清 。 上 述 溶液 用 正己 烷 提取 3 次 ， 每 次 100ml， 弃 去 
正己 煤层 ， 取 水 层 溶 液 用 10% 氨 氧化 钾 溶液 调节 pH 值 至 
7.0， 水 浴 燕 发 至 干 ， 残 渣 加 无 水 乙醇 150ml， 用 玻 棒 搅拌 ， 
如 有 必要 ， 将 残 酒 研 碎 ， 置 水 浴 中 煮沸 3 分 钟 ， 将 上 述 溶液 
置 铺 有 硅 营 土 的 漏斗 中 ， 滤 过 ， 滤 液 蒸 干 ， 残 酒 加 甲醇 2ml 
溶解 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 另 分 别称 取 异 山梨 醇 33mg、1 ,4- 
去 水 山梨 醇 25mg 及 山梨 醇 25mg， 加 甲醇 lml 溶解 ， 作 为 
对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (通则 0502) 试 验 ， 吸 取 上 述 两 
种 溶液 各 2 由 ， 分 别 点 于 同一 硅胶 G 注 层 板 上 ， 以 丙酮 - 冰 
醋酸 (50 : 1) 为 展开 剂 ， 展开 ， 取 出 ， 脐 干 ， 喷 以 硫酸 乙 
醇 溶 液 (1 一 2) 至 恰好 湿润 ， 加 热 至 斑点 显 色 清晰 ， 立 即 检 
视 。 供 试 品 溶液 所 显 斑 点 的 位 置 与 颜色 应 与 对 照 品 溶液 斑 
点 相同 。 

【检查 】 脂 肪 酸 组 成 ” 取 本 品 0.1g， 置 50ml 圆 底 烧 瓶 
中 ， 加 0. 5molL 毛 氧 化 钾 甲 醇 溶 液 4ml， 在 65C 水 浴 中 加 
热 回 流 10 分 钟 ， 放 冷 ， 加 14% 三 气 化 硼 甲 醇 溶液 5ml, 在 
65 忆 水 浴 中 加 热 回 流 2 分 钟 ， 放 冷 ， 加 正己 烷 5ml， 继 续 在 
65 人 水浴 中 加 热 回 流 1 分 钟 ， 放 冷 ， 加 饱和 和 氯 化 钠 溶液 
10ml， 摇 匀 ， 静 置 使 分 层 ， 取 上 层 液 ， 经 无 水 硫酸 钠 干 燥 。 
照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 。 以 聚 乙 二 醇 为 固定 液 的 毛 
细 管 柱 为 色谱 柱 ， 起 始 温度 为 150C ， 维 持 3 分 钟 ， 以 每 分 
钟 5 的 速率 升温 至 220C， 维 持 10 分 钟 ; 进 样 口 温度 
240C ， 检 测 器 温度 280C 。 分 别 取 肉 豆蔻 酸 甲 酯 、 棕 榈 本 
甲 酯 、 棕 桐油 酸 甲 酯 、 硬 脂 酸 甲 酯 、 油 酸 甲 酯 、 亚 油 酸 甲 
酯 、 亚 麻 酸 甲 酯 对 照 品 适量 ， 加 正己 烷 溶解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 各 约 含 1mg 的 溶液 ， 取 lpl 注 人 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 
谱 图 ， 理 论 板 数 按 油 酸 甲 酯 峰 计算 不 低 于 20 000， 各 色谱 峰 
的 分 离 度 应 符合 要 求 。 取 上 层 液 1xl 注入 气相 色谱 仪 ， 记 录 
色谱 图 ， 按 面积 归 一 化 法 计算 ， 本 品 含 肉 豆 茸 酸 不 大 于 
5.0%、 含 棕榈 酸 不 大 于 16.0% 、 含 棕榈 油 酸 不 大 于 8, 0%、 
含 硬 脂 酸 不 大 于 6.0% 、 含 油 酸 应 为 65. 0 只 一 88.0% 、 含 亚 
油 酸 不 大 于 18. 0% 、 含 亚麻 酸 不 大 于 4.0% 、 含 其 他 脂肪 酸 
不 大 于 4.0%。 

水 分 取 本 品 ， 以 无 水 甲醇 -二 氯 甲 烷 (1 : 1) 为 溶剂 ， 
照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1)， 测 定 ， 含 水 分 不 得 
过 0.7%。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 25%。 

重金 属 取 炽 灼 残 渣 项 下 遗留 的 残 酒 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 乳 化 剂 和 消 泡 剂 等 。 

【贮藏 】》 密 封 ， 在 干燥 处 保存 。 
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三 硅 酸 镁 
Sanguisuanmei 


Magnesium Trisilicate 


[14987-04-3] 

本 品 为 组 成 不 定 的 硅 酸 镁 水 合 物 (Mg Si O:*， nH;O 〇 )。 
含 Mg0 不 得 少 于 20.0%， 含 SiO; 不 得 少 于 45. 0% ; SiO: 与 
MgO 含量 的 比值 应 为 2. 1 一 2. 3。 

【性 状 〗】 本 片 为 白色 或 类 白色 粉末 ; 无 臭 、 无 味 ; 微 有 
引 湿性 。 

本 品 在 水 或 乙醇 中 不 溶 。 

【 监 别 〗(1) 用 铀 丝 环 莫 取 磷酸 铵 钠 的 结晶 数 粒 ， 在 无 色 
火焰 上 熔 成 透明 的 小 球 后 ， 趁 热 芯 取 本 品 ， 熔 融 如 前 ， 二 氧 
化 硅 妈 浮 于 小 球 的 表面 ， 放 冷 ， 即 成 网 状 结构 的 不 透明 小 球 。 

(2) 取 本 品 约 0. 5g， 加 稀 盐酸 10ml， 混 合 ， 滤 过 ， 滤 液 
用 氮 试 液 中 和 后 ， 显 镁 盐 的 鉴别 反应 (2) (通则 0301) 。 

【检查 】 粒 度 及 粒度 分 布 (作为 助 流 剂 使 用 时 ， 检查 此 
项 ) 取 本 品 ， 照 粒度 和 粒度 分 布 测 定 法 (通则 0982 第 三 法 ) 测 
定 ， 用 激光 散射 粒度 分 布 仪 测定 ， 以 水 为 分 散剂 ,采用 湿 法 
测定 。 粒 径 大 于 250pm 的 颗粒 不 得 过 6%。 

制 酸 力 ” 取 本 品 约 0.30g8， 精 密 称 定 ， 置 具 塞 锥 形 瓶 
中 ， 精 密 加 盐酸 滴定 液 (0. 1ImolL) 与 水 各 50ml， 置 37C 水 
浴 中 保温 2 小 时 (应 时 时 振 摇 ， 但 最 后 15 分 钟 应 静 置 )， 放 
冷 ! 精密 量 取 上 清 液 50ml， 加 甲 基 枪 指示 液 1 滴 ， 用 和 氨 氧 
化 钠 滴定 液 (0, 1mol/L) 滴 定 剩余 的 盐酸 液 。 按 炽 灼 品 计算 ， 
每 1g 消耗 盐酸 滴定 液 (0. 1Imol/L) 应 为 140 一 170ml。 

游离 碱 ” 取 本 品 4.0g， 加 水 60ml， 煮 沸 15 分 钟 ， 用 
2 一 3 层 滤纸 滤 过 ， 滤 渣 用 水 分 次 洗涤 ， 合 并 洗 液 与 滤液 ， 置 
100ml 基 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ; 精密 量 取 25ml， 加 
酚 酝 指示 液 2 滴 ， 如 显 淡 红色 ， 加 盐酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 
1, 0ml， 淡 红色 应 消失 。 

气 化 物 ” 取 本 品 1.0g， 加 硝酸 4ml 与 水 4ml， 加 热 者 
沸 ， 时 时 振 择 ， 加 水 20ml， 播 匀 、 放 冷 、 滤 过 ， 滤 湘 用 少 
量 水 分 次 洗涤 ， 合 并 洗 液 与 滤液 ， 置 50ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀 
释 至 刻度 ， 播 包 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 精 密 量 取 5ml， 依 法 检 
查 (通则 0801), 与 标准 氢化 钠 溶 液 5. 0ml 制 成 的 对 照 液 比 
较 ， 不 得 更 浓 (0. 05%)。 

硫酸 盐 ”精密 量 取 氯 化 物 项 下 的 供 试 品 溶液 5ml， 加 水 
30m]， 依 法 检查 (通则 0802)， 与 标准 硫酸 钾 溶 液 5. 0ml 制 
成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 5%)。 

可 溶性 盐 类 ”精密 量 取 上 述 游 离 碱 项 下 剩余 的 滤液 
25ml， 燕 干 ， 炊 灼 至 恒 重 ， 遗 留 残 渣 不 得 过 15mg。 

炽 灼 失重 ” 取 本 品 约 0.5g， 精 密 称 定 ， 在 700 一 800YC 
炽 灼 至 恒 重 ， 减 失重 量 不 得 过 30. 0%。 

重金 属 ” 取 本 品 3. 0g， 加 盐酸 5ml 与 水 40ml， 者 沸 20 
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分 钟 ， 放 冷 ， 加 酚 酸 指示 液 2 滴 ， 加 浓 氨 试 液 至 溶液 显 粉红 
色 ， 再 加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 1ml 使 成 微 酸性 ， 滤 过 ， 滤 渣 
分 次 用 水 少量 洗涤 ， 合 并 洗 液 与 滤液 ， 滴 加 氮 试 液 至 溶液 显 
粉红 色 ， 加 0. 1moML 盐酸 溶液 8ml 与 水 适量 使 成 75ml， 播 
义 ， 分 取 25ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 含 重金 属 不 
得 过 百 万 分 之 二 十 。 

亲 盐 ” 取 本 品 1. 0g 两 份 ， 分 别 置 25ml 量 瓶 中 ， 一 份 加 
盐酸 6ml， 振 摇 使 氧化 镁 溶解 ， 再 缓慢 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 
句 ， 滤 过 ,残渣 用 少量 盐酸 溶液 (6 一 25) 分 次 洗 洪 ,合并 滤液 
与 洗 液 ， 置 50ml 量 瓶 中 ， 加 5% 高 锰 酸 钾 溶 液 0. 5ml， 扬 匀 ， 
滴 加 5% 盐 酸 羟 胶 溶液 至 紫色 恰 消 失 ， 用 盐酸 溶液 (6 一 25) 稀 
释 至 刻度 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 另 一 份 精密 加 尔 标 准 溶 液 (精密 
量 取 东 元素 标准 溶液 适量 ， 用 水 定量 稀释 制 成 每 1Im] 中 含 藉 
0, 1pg 的 溶液 )5ml， 同 法 操作 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 原子 吸 
收 分 光 光 度 法 (通则 0406 第 二 法 )， 在 253. 6nm 的 波长 处 分 别 
测定 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 ， 应 符合 规定 (0. 000 05%%) 。 

砷 盐 ”精密 量 取 氧 化 物 项 下 的 供 试 品 溶液 20ml， 加 盐 
酸 5ml， 加 水 3ml， 依 法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规 
定 (0. 0005%)》 

【含量 测定 】 和 氧化 镁 ， 取 本 品 1.5g&g， 精 密 称 定 ， 精 密 加 
硫酸 滴定 液 (0. 5molL)50ml， 置 水 浴 上 加 热 15 分 钟 ， 放 冷 ， 
加 甲 基 橙 指示 液 1 滴 ， 用 和 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (1mol/L) 滴 定 。 每 
lml 硫酸 滴定 液 (0. 5mol/L) 相 当 于 20. 15mg 的 MgO。 

二 氧化 硅 ” 取 本 品 0. 4g， 精 密 称 定 ， 置 瓷 骨 中 ， 加 硫 
酸 3ml 与 硝酸 5ml 的 混合 液 ， 待 作用 完全 ， 置 砂 浴 上 燕 干 ， 
放 冷 ， 加 稀 硫酸 10ml 与 水 100ml， 者 沸 使 镁 盐 溶 解 ， 上 层 
液 经 无 灰 滤 纸 滤 过 ， 残 酒 以 热 水 洗涤 3 次 ， 洗 液 一 并 滤 过 ， 
最 后 将 残 酒 移 置 滤纸 上 ， 用 热 水 洗 淋 ， 将 残渣 连同 滤纸 置 铂 
霸 塌 中 ， 干燥 ， 炽 灼 灰 化 后 ， 再 炽 灼 30 分 钟 ， 放 冷 ， 精 密 
称 定 。 再 将 残渣 用 水 润 湿 ， 加 氢 氟 酸 3ml 与 硫酸 3 滴 ， 藻 
干 ， 炽 灼 5 分 钟 ， 放 冷 ， 精 密 称 定 ， 减 失 的 重量 ， 即 为 供 试 
量 中 SiO: 的 重量 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 助 流 剂 ， 抗 黏着 剂 ， 助 悬 剂 ， 吸 附 
剂 和 助 滤 剂 等 。 

【贮存 】 密 封 保存 。 


三 氯 叔 丁 醇 
Sanlu Shudingchun 
Chlorobutano! 


He OW, .} 
‘7H20 
HiC” ‘ccls 

CHChO ,于 HiO 186.47 


[6001-64-5] 
本 品 为 2- 甲 基 -1， 1， 1- 三 毛 -2- 丙 醇 半 水 合 物 。 按 无 水 物 


» 463 ， 


三 氯 芒 粮 


计 ， 含 C,H;Cl:O 不 得 少 于 98. 5%。 

【性 状 〗 本 品 为 白色 结晶 ;有 微 似 樟脑 的 特 臭 ;! 易 升 华 。 

本 品 在 乙醇 、 三 氯 甲烷 、 乙 醚 或 挥发 油 中 易 溶 ， 在 水 中 
微 溶 。 

熔点 ” 取 本 品 ， 不 经 干燥 ， 依 法 测定 (通则 0612)， 熔 
点 不 低 于 77 。 

【 奖 别 (1) 取 本 品 约 25mg， 加 水 5mj 溶解 后 ， 加 和 毛 氧 
化 钠 试 液 iml， 缓 缓 加 碘 试 液 3ml， 即 产生 黄色 沉淀 ， 并 有 
碳 仿 的 特 奥 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (通则 
0402) 。 

【检查 】 酸 度 ” 取 本 品 5.0g， 加 乙醇 10ml， 振 摇 使 溶 
解 ; 取 4ml， 加 乙醇 15ml 与 省 磨 香 草 酚 蓝 指示 剂 0. 1ml， 扬 
匀 ， 其 颜色 与 对 照 液 ( 取 0.01mol/l 氨 氧 化 钠 溶液 1. 0ml， 
加 乙醇 18ml 与 省 麻 香 草 酚 蓝 指示 剂 0. 1ml， 播 匀 ) 所 显 的 蓝 
色 比 较 ， 不 得 更 深 。 

”” 沉 液 的 澄清 度 ” 取 本 品 5. 0g8， 加 乙醇 10ml 使 溶解 ， 依 
法 检查 (通则 0902)， 溶 液 应 澄清 ;如 显 浑浊 ， 与 2 号 浊 度 
标准 液 ( 通 则 0902) 比 较 ， 不 得 更 浓 。 

所 化 物 取 本 品 0.10g， 加 稀 乙 醇 25ml， 振 播 溶解 后 ， 
加 硝酸 1. 0ml 与 稀 乙 醇 适量 使 成 50ml， 再 加 硝酸 银 试 液 
1. 0ml， 摇 名， 在 暗 处 放置 5 分 钟 ， 与 对 照 液 ( 取 标准 氢化 钠 
溶液 5. 0ml 加 硝酸 1. 0ml 与 稀 乙醇 适量 使 成 50ml， 再 加 确 
酸 银 试 液 1, 0ml 制 成 ) 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 05%)。 

水 分 “ 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832) 测 定 ， 含 水 
分 应 为 4. 5%~5.5%。 

炽 灼 残渣 ”不 得 过 0.1% (通则 0841) 。 

【含量 测定 】》 取 本 品 约 0. 1g， 精 密 称 定 ， 加 乙醇 5ml 使 
溶解 ， 加 20% 氢 氧化 钠 溶 液 5ml， 加 热 回 流 15 分 钟 ， 放 冷 ， 
加 水 20ml 与 硝酸 5ml， 精密 加 硝酸 银 滴定 液 (0.1mol/1L) 
30ml， 再 加 邻 莱 二 甲酸 二 丁 酯 5ml， 密 塞 ， 强 力 振 播 后 ， 加 
硫酸 铁 按 指示 液 2ml， 用 硫 氰 酸 贸 滴 定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 ， 
并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 iml 硝酸 银 滴 定 液 
(0. 1mol/L) 相 当 于 5. 915mg 的 CH ClO。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 抑 菌 剂 和 增 塑 剂 等 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 


三 氧 蔗糖 


Sanluzhetang 


Sucralose 


Ci His Cs Os 397. 64 
[56038-13-2] 
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本 品 为 1,6- 二 握 -1,6- 二 脱氧 -8 -D- 哮 喃 果糖 -4- 气 -4- 脱 氧 - 
a-D- 呈 喃 半 乳 糖苷 。 按 干燥 品 计算 ， 含 Ca His Cl Os 应 为 
98.0%~102.0%。 

【和 性状】 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 。 过 光 和 热 颜 
色 易 变 深 。 

本 品 在 水 中 易 溶 ， 在 无 水 乙醇 中 溶解 ,在 乙酸 乙 栈 中 
微 溶 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 1.0g， 精 密 称 定 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 
加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 依 法 测定 (通则 0621)， 比 
旋 度 为 十 84. 0 至 十 87.5"。 

〖 监 别 】(1) 取 本 品 0. 1g， 用 甲醇 溶解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 含 10mg 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 取 三 氢 蕊 糖 对 
照 品 适量 ， 用 甲醇 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 10mg 的 溶 
液 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 有 关 物 质 检 查 项 下 的 色谱 条 件 ， 
供 试 品 溶液 的 主 斑点 的 位 置 与 颜色 应 与 对 照 品 溶液 的 主 
斑点 相同 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 ， 供 试 品 溶液 主峰 
的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 三 氰 苏 糖 对 照 品 的 图 谱 
一 致 (通则 0402) 。 

以 上 (1)、(2) 两 项 可 选 做 一 项 。 

【检查 】 水 解 产物 取 本 品 2.5g， 置 10ml 量 瓶 中 ， 用 
甲醇 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 取 甘露 
醇 对 照 品 适量 ， 用 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 含 0, lg 的 
溶液 ， 作 为 对 照 溶 液 (1); 另 取 甘露 醇和 果糖 对 照 品 适量 ， 
用 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 0. 1g 和 0. 4meg 的 混 
合 溶液 ， 作 为 对 照 溶 液 (2)。 分别 吸 取 对 照 溶 液 (1)、 
(2) 和 供 试 品 溶液 各 5 由 ， 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ， 
每 次 点 样 要 待 干燥 后 再 继续 点 ， 每 个 点 的 面积 要 基本 相 
同 ， 点 样 完毕 后 用 显 色 剂 ( 取 对 - 苘 香 腕 1. 23g 和 邻 蒜 二 甲 
酸 1.66g， 用 甲醇 100ml 溶解 ， 溶 液 存放 在 暗 处 并 冷藏 ， 
如 溶液 寝 色 则 失效 ) 喷 老 后 ， 于 100C 土 2 人 C 的 烘箱 中 加 热 
15 分 钟 ， 加 热 后 立即 在 阴暗 背景 下 观察 薄 层 板 ， 供 试 品 溶 
液 的 斑点 不 得 深 于 对 照 溶液 (2) 的 斑点 。 对 照 溶液 (1) 应 显 
白色 斑点 ， 如 果 斑 点 变 黑 ， 即 薄 层 板 加 热 时 间 过 长 ， 需 
重 试 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ， 精 密 称 定 ， 用 甲醇 溶解 并 定量 
稀释 制 成 每 1ml 中 含 0. lg 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 精 密 
量 取 供 试 品 溶液 1ml， 置 200ml 量 瓶 中 ， 用 甲醇 稀释 至 刻 
度 ， 作 为 对 照 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (通则 0502) 试 验 ， 分 别 
吸取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶液 各 5xl， 分 别 点 于 同一 十 八 烷 基 
硅烷 键 合 硅胶 薄 层 板 (Whatman Partisil LKCis 下 板 或 效能 相 
当 的 薄 层 板 ) 上 ， 以 5% 所 化 钠 溶液 - 乙 睛 (70 : 30) 为 展开 剂 ， 
展 距 15cm， 取 出 晾 干 ， 吐 以 15% 硫 酸 甲醇 溶液 ， 在 125C 
加 热 10 分 钟 。 供 试 品 溶液 所 显 杂 质 考点 ， 其 颜色 与 对 照 溶 
液 主 斑点 比较 ， 不 得 更 深 。 

甲醇 ” 取 本 品 约 0.4g， 精 密 称 定 ， 置 顶 空 瓶 中 ， 精 密 
加 水 2ml 溶解 ， 精 密 加 内 标 溶 液 ( 取 异 丙 醇 适量 ， 精 密 称 定 ， 
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用 水 稀释 制 成 每 1ml 中 含 0. 1mg 的 溶液 )2ml， 密 封 ， 摇 匀 ， 
作为 供 试 品 溶液 ， 取 甲醇 适量 ， 精 密 称 定 ， 用 水 稀释 制 成 每 
lml 中 含 0, 2mg 的 溶液 ， 精 密 量 取 2ml， 置 顶 空 瓶 中 ， 精 密 
加 内 标 溶液 2ml， 密 封 ， 摇 名 ， 作 为 对 照 溶液 。 照 气相 色谱 
法 (通则 0521) 测 定 。 用 6% 氰 茶 丙 基 -94% 甲 基 聚 硅 氢 烷 为 
固定 相 ; 进 样 口 温度 220C ;检测 器 温度 250C ， 起 始 温 度 
35'C ， 维 持 5 分 钟 ， 再 以 每 分 钟 50C 升温 至 200C ， 维 持 5 
分 钟 。 顶 空 瓶 平衡 温度 为 80'C ， 平 衡 时 间 为 30 分 钟 ， 取 对 
照 品 溶 液 与 供 试 品 溶液 分 别 顶 空 进 样 ， 记 录 色 谱 图 ， 按 内 标 
法 以 峰 面 积 计算 ， 含 甲醇 不 得 过 0.1%。 

水 分 取 本 品 0.5g， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 ) 
测定 ， 含 水 分 不 得 过 2.0%。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0.7%。 

重金 局 ” 取 炽 灼 残 酒 项 下 遗留 的 残渣 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】》 照 高 效 液 相 色谱 法 (通则 0512) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ， 以 水 - 乙 且 (85 : 15) 为 流动 相 ， 示 差 折 光 检 测 器 ， 
流速 为 每 分 钟 1. omij。 理 论 板 数 按 三 氯 蔗糖 峰 计 算 不 得 低 
于 2000。 

测定 法 ” 取 本 品 适量 ， 用 流动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 
中 含 10mg 的 溶液 ， 精 密 量 取 20x1， 注 和 人 液 相 色谱 仪 ， 记 录 
色谱 图 。 另 取 三 氯 蔗糖 对 照 品 ， 同 法 测定 ， 按 外 标 法 以 峰 面 
积 计算 ， 即 得 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 矫 味 剂 和 甜 味 剂 等 。 

【 邮 藏 】 迹 光 ， 密 封 保存 ， 温 度 不 超过 25'C 。 


大 豆 油 
Dadouyou 
Soybean Oil 


[8001-22-7] 

本 品系 由 豆 科 植物 大 豆 (Glycine soya Bentham) 的 种 子 
提炼 制 成 的 脂肪 油 。 

【性 状 〗】 本 品 为 淡 黄 色 的 澄清 液体 ,无 臭 或 几乎 无 臭 。 

本 品 可 与 乙醚 或 三 氧 甲烷 混 溶 ， 在 乙醇 中 极 微 溶解 ， 在 
水 中 几乎 不 溶 。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 应 为 0. 916 一 0. 922。 

折光 率 ” 本 品 的 折光 率 ( 通 则 0621) 应 为 1. 472 一 1. 476。 

酸 值 本 品 的 酸 值 应 不 大 于 0.2( 通 则 0713) 。 

粤 化 值 ”本 品 的 皂 化 值 应 为 188 一 200( 通 则 0713) 。 


大 豆 油 


碘 值 ”本 品 的 碘 值 应 为 126 一 140( 通 则 0713) 。 

【检查 】》 过 氧化 物 ” 取 本 品 10. 0g， 置 250mm 碘 瓶 中 ， 立 
即 加 冰 酯 酸 -三 氯 甲烷 (60 : 40)30ml， 振 播 使 溶解 ， 精 密 加 人 饱 
和 碘化钾 溶液 0. 5ml， 密 塞 ， 振 播 1 分 钟 ， 加 水 30ml， 用 硫 
代 硫 酸 钠 滴定 液 (0. 01mol/L) 滴 定 ， 至 近 终 点 时 ， 加 淀粉 指示 
液 0.5ml]， 继 续 滴定 至 蓝 色 消失 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试 
验 校正 。 消 耗 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 (0. 01mol/L) 不 得 过 10. 0ml。 

不 皂 化 物 ” 取 本 品 5.0g， 精 密 称 定 ， 置 250ml 锥 形 瓶 
中 ， 加 所 氧化 钾 乙 醇 溶 液 ( 取 氢 氧 化 钾 12g， 加 水 10ml 溶解 
后 ， 用 乙醇 稀释 至 100ml， 播 匀 ， 即 得 )50mlj， 加 热 回 流 1 
小 时 ， 放 冷 至 25 上 以 下 ， 移 至 分 液 漏斗 中 ， 用 水 洗涤 锥 形 
瓶 2 次 ， 每 次 50ml， 洗 液 并 人 分 液 漏斗 中 ， 用 乙醚 提取 3 
次 ， 每 次 100ml; 合并 乙醚 提取 液 ， 用 水 洗涤 乙醚 提取 液 3 
次 ， 每 次 40ml， 静 置 分 层 ， 弃 去 水 层 ! 依次 用 3% 和 氢 氧 化 钾 
溶液 与 水 洗涤 乙醚 层 各 3 次 ， 每 次 40ml， 再 用 水 40ml 反复 
洗涤 乙醚 层 直至 最 后 洗 液 中 加 入 酚 栈 指 示 液 2 滴 不 显 红色 。 
转移 乙醚 提取 液 至 已 恒 重 的 蒸发 下 中 ， 用 乙醚 10ml 洗涤 分 
液 漏 斗 ， 洗 液 并 和 人 蒸发 血 中 ， 置 50' 水浴 上 燕 去 乙醚 ， 用 
丙酮 6ml 溶解 残 污 ， 置 空气 流 中 挥 去 丙酮 。 在 105'C 干燥 至 
连续 两 次 称 重 之 差 不 超 过 lmg， 不 皂 化 物 不 得 过 1.0%。 

用 中 性 乙醇 20ml 溶解 残渣 ， 加 酚 本 指示 液 数 滴 ， 用 乙 
醇 制 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (0. 1Imol/L)@ 滴定 至 粉红 色 持 续 30 秒 
不 褪色 ， 如 果 消 耗 乙醇 制 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0.1molML) 超 过 
0. 2ml， 残 酒 总 量 不 能 当 作 不 皂 化 物 重量 ， 试 验 必 须 重 做 。 

棉籽 油 ” 取 本 品 5ml， 置 试管 中 ， 加 1% 硫 黄 的 二 硫化 
碳 溶液 与 戊 醇 的 等 容 混合 液 5ml， 置 饱和 和 握 化 钠 水 浴 中 ， 注 
意 组 组 加 热 至 泡沫 停止 (除去 二 硫化 碳 ) ， 继 续 加 热 15 分 钟 ， 
不 得 显 红色 。 

水 分 取 本 品 ， 以 无 水 甲醇 - 淆 醉 (1 : 1) 为 溶剂 ， 照 水 
分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 定 ， 含 水 分 不 得 过 0.1%。 

重金 属 ” 取 本 品 4.0g， 置 50ml 次 蒸发 中 中 ， 加 硫酸 
4ml， 混 匀 ， 缓 缓 加热 至 硫酸 除 尽 后 ， 加 硝酸 2ml 与 硫酸 5 
滴 ， 小 火 加 热 至 氧化 氮气 除 尽 后 ， 在 500 ~600 仿 炽 灼 使 完 
全 灰 化 ， 放 冷 ， 依 法 检查 (通则 0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 
得 过 百 万 分 之 五 。 

砷 盐 ” 取 本 品 1.0g， 加 氢 氧 化 镍 1.0g， 混合， 加 水 少 
量 ， 搅 拌 均匀 ， 干 燥 后 ， 先 用 小 火 灼 烧 使 炭化 ， 再 在 500 一 
600 辫 炽 灼 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml， 依 法 
检查 (通则 0822 第 一 法 ), 应 符合 规定 (0. 0002%% ) 。 

脂肪 酸 组 成 ” 取 本 品 0.1g， 置 50ml 锥 形 瓶 中 ， 加 
0. 5mol/L 气 氧 化 钾 甲 醇 溶液 2ml， 在 65C 水 浴 中 加 热 回 流 
30 分钟 ， 放 冷 ， 加 15% 三 气 化 硼 甲醇 溶液 2ml， 在 65 作 水 


@@ 乙醇 制 氧 氧化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 的 制备 ， 取 50% 氧 氧化 钢 溶 液 2m1， 加 乙醇 250ml( 如 溶液 浑浊 ， 配 制 后 放置 过 夜 ， 取 上 消 液 再 
标定 )。 取 芋 甲 酸 约 0. 2g， 精 密 称 定 ， 加 乙醇 10ml 和 水 2ml 溶解 ， 加 酚 酝 指示 液 2 滴 ， 用 上 述 滴定 液 滴定 至 溶液 显 持续 浅 粉红 色 。 每 Iml 乙 
醇 制 氢气 化 钠 滴定 少 (0. 1mol/L) 相 当 于 12. 21mg 的 苯 甲 酸 。 根 据 本 液 的 消耗 量 与 葵 甲 酸 的 取 用 量 ， 计 算出 本 液 的 浓度 ， 即 得 。 


。465 ， 
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浴 中 加 热 回流 30 分 钟 ， 放 冷 ， 加 庚 烷 4ml， 继 续 在 65C 水 
浴 中 加 热 回流 5 分 钟 后 ， 放 冷 ， 加 饱和 毛 化 钠 溶液 10ml 洗 
桨 ， 援 义 ， 静 置 使 分 层 ， 取 上 层 液 ， 用 水 洗涤 3 次 ， 每 次 
2ml， 取 上 层 液 经 无 水 硫酸 钠 干 燥 作为 供 试 品 溶液 。 照 气相 
色谱 法 (通则 0521) 试 验 ， 以 键 合 聚 乙 二 醇 为 固定 液 ， 起 始 
温度 为 230'C ， 维 持 11 分 钟 ， 以 每 分 钟 5C 的 速率 升温 至 
250C ， 维 持 10 分 钟 ， 进 样 口 温 度 为 206C， 检测 器 温度 为 
270C 。 分 别 取 十 四 烷 酸 甲 酯 、 棕 榈 酸 甲 酯 、 棕 桐油 酸 甲 酯 、 
硬 脂 酸 甲 酯 、 油 酸 甲 酯 、 亚 油 酸 甲 酯 、 亚 麻 酸 甲 酯 、 花 生 酸 
甲 酯 、 二 十 碳 烯 酸 甲 酯 与 山内 酸 甲 酯 对 照 品 ， 加 正己 烷 溶 解 
并 稀释 制 成 每 Iml 中 含 上 述 对 照 品 各 0. 1mg 的 溶液 ， 取 1pl 
注入 气相 色谱 仪 ， 记录 色谱 图 ， 理 论 板 数 按 亚 油 酸 妖 计算 不 
低 于 5000, 各 色谱 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 取 供 试 品 溶液 
lyl， 注 人 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 。 按 面积 归 一 化 法 计算 ， 
供 试 品 中 含 小 于 十 四 碳 的 饱和 脂肪 酸 不 大 于 0.1%、 十 四 烷 
酸 不 大 于 0. 2%、 棕 枸 酸 应 为 9. 0% 一 13.0%、 棕 枸 油 酸 不 大 
于 0.3%、 硬 脂 酸 应 为 3.0% ~ 5.0%、 油 酸 应 为 17.0%% 一 
30.0%、 亚 油 酸 应 为 48.0% 一 58.0% 、 亚 麻 酸 应 为 5.0%~ 
11.0%、 花 生 酸 不 大 于 1.0%、 二 十 碳 烯 酸 不 大 于 1.0%、 山 
帘 酸 不 大 于 1. 0%。 
【类 别 】 药 用 辅料 ， 溶 剂 和 分 散剂 等 。 
【贮藏 } 遮光 ， 密 封 ， 在 凉 暗 处 保存 。 


大 豆油 ( 供 注 射 用 ) 
Dadouyou(Gongzhusheyong) 
Soybean Oil(For Injection) 


本 品系 由 豆 科 植 物 大 豆 (Glycine soya Bentham) 的 种 子 
提炼 制 成 的 脂肪 油 。 

【性 状 】 本 品 为 淡 黄 色 的 澄明 液体 ;无 臭 或 几乎 无 臭 。 

本 品 可 与 三 仁 甲 烷 或 乙醚 混 溶 ， 在 乙醇 中 极 微 溶 ， 在 水 
中 几乎 不 溶 。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 为 0.916 一 
0. 922。 

折光 率 本 品 的 折光 率 ( 通 则 0621) 为 1.472 一 1. 476。 

酸 值 本 品 的 酸 值 应 不 大 于 0. 1( 通 则 0713) 。 

拒 化 值 ”本 品 的 皂 化 值 应 为 188 一 195( 通 则 0713) 。 

碘 值 ”本 品 的 碘 值 应 为 126 一 140( 通 则 0713) 。 

【检查 】 侦 光度 取 本 品 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 ( 通 
则 0401) 测 定 ， 以 水 为 空白 ， 在 450nm 波长 处 的 吸光 度 不 得 
过 0.045。 
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过 氧化 物 取 本 品 10.0g， 置 250ml 碘 瓶 中 ， 立 即 加 冰 
醋酸 -三 毛 甲 烷 (60 : 40) 混 合 液 30ml， 振 摇 使 溶解 ， 精 密 加 
饱和 碘化钾 溶液 0. 5ml， 密 塞 ， 振 摇 1 分 钟 ， 加 水 30ml,， 用 
硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 (0. 01mol/L) 滴 定 ， 至 近 终点 时 ， 加 淀粉 
指示 液 0.5ml， 继 续 滴 定 至 蓝 色 消 失 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空 
白 试验 校正 。 消 耗 硫 代 硫酸 钠 滴 定 液 (0.01mol/L) 不 得 
过 3. 0ml。 

不 皂 化 物 ” 取 本 品 5. 0g， 精 密 称 定 ， 置 250ml 锥 形 瓶 
中 ， 加 氧 氧化 钾 乙 醇 溶 液 ( 取 氢 氧化 钾 12g， 加 水 10m] 溶解 
后 ， 用 乙醇 稀释 至 100ml， 摇 义 ， 即 得 )50ml1， 加 热 回 流 1 
小 时 ， 放 冷 至 25 以 下 ， 移 至 分 液 漏斗 中 ， 用 水 洗涤 锥 形 
瓶 2 次 ， 每 次 50ml， 洗 液 并 入 分 液 漏斗 中 ， 用 乙醚 提取 3 
次 ， 每 次 100ml; 合并 乙醚 提取 液 ， 用 水 洗涤 乙醚 提取 液 3 
次 ， 每 次 40ml， 静 置 分 层 ， 弃 去 水 层 ; 依次 用 3% 氢 氧化 钙 
溶液 与 水 洗涤 乙醚 层 各 3 次 ， 每 次 40ml; 再 用 水 40ml 反复 
洗涤 乙醚 层 直至 最 后 洗 液 中 加 酚 酸 指示 液 2 滴 不 显 红色 。 将 
乙醚 提取 物 移 至 已 恒 重 的 蒸发 阻 中 ， 用 乙醚 10ml 洗涤 分 液 
漏斗 ， 洗 液 并 人 燕 发 四 中 ， 置 50 水 浴 上 燕 去 乙 栈 ， 用 丙 
酮 6ml 溶解 残 酒 ， 置 空气 流 中 挥 去 丙酮 。 在 105C 干 燥 至 连 
续 两 次 称 重 之 差 不 超 过 1mg， 不 皂 化 物 不 得 过 1.0%。 

用 中 性 乙醇 20ml 溶解 残 酒 ， 加 酚 栈 指示 液 数 滴 ， 用 乙 
醇 制 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/1)9 滴定 至 粉红 色 持 续 30 秒 
不 褪色 ,如 果 消 耗 乙 醇 制 毛 氧化 钠 滴 定 液 (0. 1mol/L) 超 
过 0. 2ml， 残 渣 总 量 不 能 当 作 不 皂 化 物 重 量 ,试验 必须 
重 做 。 

棉籽 油 取 本 品 5ml， 置 试管 中 ， 加 1% 硫 黄 的 二 硫化 
碳 溶液 与 戊 醇 的 等 容 混 合 液 5ml， 置 饱和 和 握 化 钠 水 浴 中 ， 注 
意 缓 缓 加 热 至 泡沫 停止 (除去 二 硫化 碳 ) ， 继 续 加 热 15 分 钟 ， 
不 得 显 红色 。 

碱 性 杂质 ” 取 新 蒸 馆 的 丙酮 10ml 置 一 试管 中 ， 加 水 
0. 3ml， 再 加 0. 04%% 溴 酚 蓝 乙 醇 溶 液 0.05ml， 滴 加 盐酸 滴定 
液 (0. 01molL) 或 气 氧 化 钠 滴定 液 (0.01molML) 使 该 溶液 恰 
成 黄色 ,精密 加 本 品 10ml， 振 摇 ， 静 置 ， 用 盐酸 滴定 液 
(0.0lmol/L) 滴定 上 清 液 至 黄色 ,消耗 盐酸 滴定 液 
(0. 01molML) 不 得 过 0. 1ml。 

水 分 取 本 品 ， 以 无 水 甲醇 - 淆 醇 (1 : 1) 为 溶剂 ， 照 水 
分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 定 ， 含 水 分 不 得 过 0. 1%。 

秆 金属 取 本 品 5.0g， 置 50ml 次 蒸发 呈 中 ， 加 硫酸 
4ml， 混 匀 ， 用 低温 缓 缓 加 热 至 硫酸 除 尽 后 ， 加 硝酸 2ml 与 
硫酸 5 滴 ， 小 火 加 热 至 氧化 氮气 除 尽 后 ， 在 500 一 600C 炽 
灼 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 依 法 检查 (通则 0821 第 二 法 ) ， 含 重 
金属 不 得 过 百 万 分 之 二 。 


@ 乙醇 制 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/1) 的 制备 : 到 50% 氨 氧化 钠 溶 液 2ml， 加 乙醇 250mi( 如 溶液 浑 济 ， 配 制 后 放置 过 夜 ， 取 上 清 液 尘 
标定 )。 取 泊 甲 酸 约 0. 25， 精 密 称 定 ， 加 乙醇 10ml 和 水 2ml 溶解 ， 加 酚 酌 指示 液 2 滴 ， 用 上 述 滴定 液 滴定 至 溶液 显 持续 浅 粉红 色 。 每 Iml 乙 
醇 制 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 12. 21mg 的 葵 甲 酸 。 根 据 本 液 的 消耗 量 与 葵 甲 酸 的 取 用 量 ， 计 算出 本 液 的 浓度 ， 即 得 。 


，466 。 
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砷 盐 取 本 品 5.0g8， 置 石英 或 铂 址 塌 中 ， 加 硝酸 镁 乙 
醇 溶 液 (1-~50)10ml， 点 火 燃烧 后 缓 缓 加 热 至 灰 化 。 如 果 含 
有 党 化 物 ， 加 少量 硝酸 湿润 后 ， 再 强 热 至 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐 
酸 5ml， 置 水 浴 上 加 热 使 溶解 ， 加 水 23ml， 依 法 检查 (通则 
0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 000 04%)。 

脂肪 本 组 成 ” 取 本 品 0.1g， 置 50ml 锥 形 瓶 中 ， 加 
0. 5mol/L 氧 氧化 钾 甲 醇 溶液 2ml， 在 65C 水 浴 中 加 热 回 流 
30 分 钟 ， 放 冷 ， 加 15% 三 气 化 硼 甲 醇 溶 液 2m1， 再 在 65C 
水 浴 中 加 热 回 流 30 分 钟 ， 放 冷 ， 加 庚 烷 4ml， 继 续 在 65%C 
水 浴 中 加 热 回 流 5 分 钟 后 ， 放 冷 ， 加 饱和 和 握 化 钠 溶液 10ml 
洗 洪 ， 摇 匀 ， 静 置 使 分 层 ， 取 上 层 液 ， 用 水 洗 深 3 次 ， 每 次 
2ml， 取 上 层 液 经 无 水 硫酸 钠 干燥 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 照 气 
相 色 谱 法 (通则 0521) 试 验 ， 以 键 合 聚 乙 二 醇 为 固定 液 ， 起 
始 温度 为 230'C ， 维 持 11 分 钟 ， 以 每 分 钟 5 的 速度 升温 至 
250C ， 维 持 10 分 钟 ， 进 样 口 温度 为 260'C ， 检 测 器 温度 为 
270C 。 分 别 取 十 四 烷 酸 甲 酯 、 棕 榈 酸 甲 酯 、 棕 桐油 酸 甲 酯 、 
硬 脂 酸 甲 酯 、 油 酸 甲 酯 、 亚 油 酸 甲 酯 、 亚 麻 酸 甲 酯 、 花 生 酸 
甲 酯 、 二 十 碳 烯 酸 甲 栈 与 山 峙 酸 甲 酯 对 照 品 ， 加 正己 烷 溶 解 
并 稀释 制 成 每 lml 中 含 上 述 对 照 品 各 0. 1mg 的 溶液 ， 取 1pl 
注入 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 理 论 板 数 按 亚 油 酸 峰 计 算 不 
低 于 5000， 各 色谱 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 取 供 试 品 溶液 
1 由 注入 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 。 按 面积 归 一 化 法 计算 ， 
供 试 品 中 含 小 于 十 四 碳 的 饱和 脂肪 酸 不 大 于 0.1%、 十 四 烷 
酸 不 大 于 0.2% 、 棕 榈 酸 应 为 9.0%% 一 13.0% 、 棕 桐油 酸 不 
大 于 0.3%、 硬 脂 酸 应 为 3. 0% 一 5.0%、 油 酸 应 为 17.0%% 一 
30.0% 、 亚 油 酸 应 为 48.0 站 一 58.0% 、 亚 麻 酸 应 为 5.0% 一 
11.0% 、 花 生 酸 不 大 于 1.0%、 二 十 碳 烯 酸 不 大 于 1.0%、 
山内 酸 不 大 于 1.0%。 

无 菌 ( 供 无 除 菌 工艺 的 无 菌 制剂 用 ) 
(通则 1101) ， 应 符合 规定 。 

微生物 限度 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106 与 通则 1107) ， 应 符合 规定 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 溶 剂 和 分 散剂 等 。 

【贮藏 】 庶 光 ， 密 闭 ， 在 凉 暗 处 保存 。 


取 本 品 ， 依 法 检查 


大 豆 磷 脂 
Dadou Linzhi 
Soya Lecithin 


[8030-76-0] 
大 豆 磷 脂 系 从 大 豆 中 提 二 精制 而 得 的 磷脂 混合 物 。 以 无 
水 物 计算 ， 含 磷 量 应 不 得 少 于 2. 7%; 含 氮 量 应 为 1.5 凶 一 
2.0%; 含 磷 脂 酰 胆 碱 应 不 得 少 于 45.0% ， 含 磷脂 酰 乙 醇 胺 
应 不 得 过 30.0% ， 含 磷脂 酰 胆 碱 和 磷脂 酰 乙 醇 胺 总 量 不 得 
少 于 70%。 


大 豆 磷 脂 


【性 状 】 本 品 为 黄色 至 棕色 的 半 固 体 、 块 状 体 。 

本 品 在 乙醚 和 乙醇 中 易 溶 ， 在 丙酮 中 不 洲 。 

酸 值 本 品 的 酸 值 应 不 大 于 30( 通 则 0713) 。 

碘 值 ”本 品 的 碘 值 应 不 小 于 75( 通 则 0713) 。 

过 氧化 值 本 品 的 过 氧化 值 应 不 大 于 3. 0( 通 则 0713)。 

【 监 别 】 (1) 取 本 品 约 10mg， 加 乙醇 溶液 2ml， 加 5% 
氯 化 锅 乙醇 溶液 1~2 滴 ， 即 产生 白色 沉淀 。 

(2) 取 本 品 0. 4fg， 加 乙醇 溶液 2ml1， 加 硝酸 馆 钾 溶液 (到 
硝酸 饼 8g， 加 硝酸 20ml 使 溶解 ; 另 取 碘 化 钾 27. 2g， 加 水 
50ml 使 溶解 ， 合 并 上 述 两 种 溶液 ， 加 水 稀释 成 100ml)1 一 2 
滴 ， 即 产生 砖 红 色 沉 淀 。 

【检查 】 溶 液 的 颜色 取 本 品 适量 ， 加 乙醇 制 成 每 Iml 
中 含 6mg 的 溶液 。 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401), 在 
350nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ， 不 得 过 0. 8。 

丙酮 不 溶 物 取 本 品 1.0g， 精 密 称 定 ， 加 丙酮 约 15ml， 
搅拌 使 其 溶解 后 ， 用 G4 垂 熔 玻 璃 卉 塌 滤 过 ， 残 酒 用 丙酮 洗 
桨 ， 洗 至 丙酮 几乎 无 色 。 残 渣 在 105 人 干燥 至 便 重 ， 不溶 物 
不 得 少 于 90.0%。 

己 烷 不 深 物 取 本 品 10.0g， 精密 称 定 ， 加 正己 烷 
100ml， 振 播 使 样品 溶解 ， 用 事先 在 105 信 干燥 1 小 时 并 称 
重 的 G4 垂 熔 玻 璃 卉 吉 滤 过 ， 锥 形 瓶 用 25ml 正 已 烷 洗涤 两 
次 ， 洗 液 过 滤 后 ，G4 垂 熔 玻 璃 卉 塌 于 105C 干 燥 1 小 时 并 
称 重 ， 不 溶 物 不 得 过 0. 3%。 

水 分 取 本 品 适量 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 ) 
测定 ， 含 水 分 不 得 过 1. 5%。 

重金 属 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0821 第 二 法 )， 
含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

砷 盐 取 本 品 1. 0g 置 于 100ml 标准 磨 口 锥 形 瓶 中 ， 加 
和 人 5ml 硫酸 ， 加 热 至 样品 炭化 ， 滴 加 浓 过 氧化 氢 溶 液 ， 至 反 
应 停止 后 继续 加 热 ， 滴 加 浓 过 氧化 氨 溶 液 至 溶液 无 色 ， 冷 却 
后 加 水 10m1， 燕 发 至 浓 烟 消失 ， 依 法 检查 (通则 0822 第 二 
法 )， 应 符合 规定 (0. 0002%)。 

铅 取 本 品 0. 1g， 精 密 称 定 ， 趾 聚 四 氟 乙 烯 消 解 饶 中 ， 
加 硝酸 5 一 10ml， 混 匀 ， 浸 泡 过 夜 ， 盖 上 内 盖 ， 旋 紧 外 套 ， 
置 适宜 的 微波 消解 炉 内 ， 进 行 消解 。 消 解 完全 后 ， 取 消解 饶 
置 电热 板 上 缓 缓 加 热 至 棕 红色 蒸气 挥 尽 并 近 干 ， 用 0. 2%% 确 
酸 转 移 至 10ml 容量 瓶 中 ， 并 用 0.2% 硝 酸 稀释 至 刻度 ， 播 
名， 作为 供 试 品 溶 液 。 同 法 制备 试剂 空白 溶液 ; 另 取 铅 单元 
素 标准 溶液 适量 ， 用 0.2% 硝 酸 稀 释 制 成 每 1ml 含 铅 0 一 
100ng 的 对 照 品 溶 液 。 取 供 试 品 和 对 照 品 溶液 ， 以 石墨 炉 为 
原子 化 器 ， 照 原子 吸收 分 光 光 度 法 (通则 0406 第 一 法 )， 在 
283. 3nm 的 波长 处 测定 ， 含 名 不 得 过 百 万 分 之 二 。 

残留 溶剂 ” 取 本 上品 0.2g， 精 密 称 定 ， 置 20mi 项 空 瓶 
中 ， 加 水 2ml， 密 封 ， 作 为 供 试 品 溶 液 。 精 密 称 取 乙 醇 、 丙 
酮 、 乙 栈 、 石 油 醚 、 正 已 烷 适 量 ， 加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 
lml 分 别 含 上 述 溶 剂 约 200pg、200pg、200pg、50pg、27pg 
的 溶液 ， 作 为 溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 (通则 0861) 试 验 。 
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毛细 管 柱 HP-PLOT/Q，0. 53mmX30mX 40pm)， 火 焰 离 子 
检测 器 (FID); 进 样 口 温度 为 250'C ， 检 测 器 温度 260'C;， 柱 
温 采用 程序 升温 ， 初 温 为 160C 维 持 8 分 钟 ， 以 每 分 钟 5'C 
的 升温 速率 升温 至 190C ， 维 持 6 分 钟 ; 分 流 比 20 : 1。 氮 
气流 速 : 2ml/min。 顶 空 温 度 80C， 顶 空 时 间 45 分 钟 ， 进 
样 体积 为 1ml。 各 色谱 峰之 间 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 按 外 标 
法 以 峰 面 积 计 算 ， 本 品 含 乙醇 、 丙 酮 、 乙 醚 均 不 得 过 
0.2%， 含 石油 醚 不 得 过 0.05%， 含 正己 烷 不 得 过 0. 02%， 
总 残留 溶剂 不 得 过 0. 5%。 

微生物 限度 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106)， 每 1g 供 试 品 中 需 氧 菌 总 数 不 得 过 100cfu， 和 霉菌 和 酵 
母 菌 总 数 不 得 过 100cfu， 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 ; 每 10g 供 试 
品 中 不 得 检 出 沙门 菌 。 

【含量 测定 】 磷 含量 对 照 品 溶液 的 制备 ”精密 称 取 经 
105C 干 燥 至 恒 重 的 磷酸 二 氢 钾 对 照 品 0.0439g， 置 50ml 量 
瓶 中 ， 加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 ， 精 密 量 取 10ml， 置 
另 一 50ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ( 每 1ml 相当 于 
0. 04mg 的 磷 ) 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 约 0.15g， 精 密 称 定 ， 置 凯 
氏 烧 瓶 中 ， 加 硫酸 20ml 与 硝酸 50ml， 缓 缓 加热 至 溶液 呈 淡 
黄色 ， 小 心 滴 加 过 氧化 氢 溶 液 ， 使 溶液 褪色 ， 继 续 加 热 30 
分 钟 ， 冷 却 后 ， 转 移 至 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 。 

测定 法 ”精密 量 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 2ml， 分 
别 置 50ml 量 瓶 中 ， 各 依次 加 人 钼 酸 锐 硫酸 试 液 4ml， 亚 硫 
酸 钠 试 液 2ml 与 新 鲜 配 制 的 对 葵 二 酚 溶 液 ( 取 对 葵 二 酚 
0. 5g， 加 水 适量 使 溶解 ， 加 硫酸 1 滴 ， 加 水 稀释 成 100ml) 
2ml， 加 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 暗 处 放置 40 分 钟 ， 照 紫外 - 
可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 在 620nm 的 波长 处 分 别 测定 
吸光 度 ， 计 算 含 磷 量 。 

氮 含 量 取 本 品 0.1g， 精 密 称 定 ， 照 氨 测 定 法 (通则 
0704) 测 定 ， 计 算 。 

磷脂 酰 胆 碱 、 磷 脂 酰 乙醇 胺 含量 照 高 效 液 相 色谱 法 
(通则 0512) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适应 性 试验 ”用 硅胶 为 填充 剂 (色谱 柱 
Alltima Sillica，250mmX 4. 6mm X 5pym)， 柱 温 为 40'C; 以 
甲醇 -水 - 冰 醋 酸 - 三 乙 胺 (85 : 15 : 0. 45 : 0.05，V/V) 为 流动 
相 A， 以 正己 烷 - 异 丙 醇 -流动 相 A(20 : 48 : 32，V/V) 为 流 
动 相 B; 流速 为 每 分 钟 iml; 按 下 表 进 行 梯度 洗 脱 ; 检测 器 
为 蒸发 光 散 射 检测 器 (参考 条 件 : 漂移 管 温度 为 72'C; 载 气 
流量 为 每 分 钟 2. 0ml) 。 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 A(%) 流动 相 B(%) 
0 10 90 
20 30 70 
35 95 5 
36 10 90 
41 10 90 
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取 磷 脂 酰 乙醇 胺 、 磷 脂 酰 肌 醇 、 溶 血 磷脂 酰 乙醇 胺 、 磷 
脂 酰 胆 碱 、 深 血 磷 脂 酰 胆 碱 对 照 品 各 适量 ， 用 三 毛 甲 烷 - 甲 
醇 (2 : 1) 溶 解 ， 制 成 每 1ml 含 上 述 对 照 品 分 别 为 50pg、 
100pg、100pg、200pg、200pg、200pg 的 混合 溶液 ， 取 上 述 
溶液 20nl 注入 液 相 色谱 仪 ， 各 成 分 按 上 述 顺序 依次 洗 脱 ， 
各 成 分 分 离 度 应 符合 规定 ， 理 论 板 数 按 磷脂 酰 胆 碱 、 磷 脂 酰 
乙醇 胺 峰 、 磷 脂 酰 肌 醇 计算 应 不 低 于 1500。 

测定 法 ”分 别称 取 磷 脂 栈 乙醇胺 和 磷脂 酰 胆 碱 对 照 品 适 
量 ,精密 称 定 ， 用 三 氢 甲 烷 - 甲 醇 (2 ; 1) 溶 解 ， 稀 释 制 成 每 
lmil 合 磷脂 酰 胆 碱 分 别 为 50ug、1l00pg、150pg、200pg、 
300pkg、400kg， 含 磷脂 酰 乙 醇 胺 分 别 为 5pg、10ng、15pg、 
20xg、30pg、40pg 的 溶液 作为 对 照 品 溶液 。 精 密 量 取 上 述 
对 照 品 溶液 各 20pl 注 人 液 相 色谱 仪 中 ， 记 录 色 谱 图 ， 以 对 
照 品 溶液 浓度 的 对 数值 与 相应 的 峰 面积 对 数值 计算 回归 方 
程 ， 另 精密 称 取 本 品 约 15mg， 置 50ml 量 瓶 中 ， 加 三 氯 甲 
烷 -甲醇 (2; 1) 溶 解 并 稀释 至 刻度 。 取 供 试 溶液 20pl 注入 液 
相 色谱 仪 中 ， 记 录 色 谱 图 ， 由 回归 方程 计算 磷脂 酰 胆 碱 、 磷 
脂 酰 乙 醇 胺 的 含量 。 

【类 别 】〗 口 服用 药 用 辅料 ， 乳 化 剂 ， 增 溶剂 等 。 

【贮藏 】 密 封 、 避 光 ， 低 温 ( 一 18 它 以 下 ) 保 存 。 


大 豆 磷 脂 ( 供 注射 用 ) 
Dadou Linzhi(Gongzhusheyong) 
Soya LecithinCFor Injection) 


[8030-76-0] 

大 豆 磷脂 系 从 大 豆 中 提取 精制 而 得 的 磷脂 混合 物 。 以 无 
水 物 计 算 ， 含 磷 量 应 不 得 少 于 2. 7%; 含 氮 量 应 为 1.5% 一 
2.0%; 含 磷脂 酰 胆 碱 应 不 得 少 于 45. 0%， 伟 磷脂 酰 乙 醇 胺 
应 不 得 过 30.0%， 含 磷脂 酰 胆 碱 和 磷脂 酰 乙醇 胺 总 量 不 得 
少 于 70%。 

性状 】〗】 本 品 为 黄色 至 棕色 的 半 固 体 、 块 状 体 。 

本 品 在 乙醚 和 乙醇 中 易 溶 ， 在 丙酮 中 不 溶 。 

酸 值 本 品 的 酸 值 应 不 大 于 30( 通 则 0713) 。 

砚 值 ”本 品 的 碳 值 应 不 小 于 75( 通 则 0713) 。 

过 氧化 值 本 品 的 过 氧化 值 应 不 大 于 3. 0( 通 则 0713) 。 

【鉴别 〗】 (1) 取 本 品 约 10mg， 加 乙醇 溶液 2ml， 加 5%% 
氯 化 锅 乙 醇 溶液 1 一 2 滴 ， 即 产生 白色 沉淀 。 

(2) 取 本 品 0. tg， 加 乙醇 溶液 2m1， 加 硝酸 饼 钙 溶液 ( 取 
硝酸 馆 8g， 加 硝酸 20ml 使 溶解 ; 另 取 碘 化 钾 27. 2g， 加 水 
50ml 使 溶解 ， 合 并 上 述 两 种 溶液 ， 加 水 稀释 成 100ml)1~2 
滴 ， 即 产生 砖 红色 沉淀 。 

《3) 在 含量 测定 项 下 磷脂 酰 胆 碱 和 磷脂 酰 乙 醇 胺 记录 的 
色谱 图 中 ， 供 试 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 
的 保留 时 间 一 致 。 
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【检查 】 溶 液 的 颜色 取 本 品 适量 ， 加 乙醇 制 成 每 1ml 
中 含 6mg 的 溶液 。 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401) ， 在 
350nm 处 的 波长 处 测定 吸光 度 ， 不 得 过 0. 8。 

丙酮 不 溶 物 取 本 品 1. 0g， 精 密 称 定 ， 加 丙酮 约 15ml， 
搅拌 使 其 溶解 后 ， 用 G4 垂 熔 玻 璃 圭 塌 滤 过 ， 残 渣 用 丙酮 洗 
涤 ， 洗 至 丙酮 几乎 无 色 。 残 酒 在 105 干燥 至 恒 重 ， 不 溶 物 
不 得 少 于 90. 0%%。 

己 烷 中 不 溶 物 ” 取 本 品 10.0g， 精 密 称 定 ， 加 正己 烷 
100ml， 振 扬 使 样品 溶解 ， 用 事先 在 105C 干燥 1 小 时 并 称 
重 的 G4 垂 熔 玻璃 寺 塌 滤 过 ， 雏 形 瓶 用 25ml 正己 烷 洗 涤 两 
次 ， 洗 液 过 滤 后 ，G4 垂 熔 玻 璃 寺 塌 于 105C 干燥 1 小 时 并 
称 重 ， 不 溶 物 不 得 过 0.3% 。 

水 分 取 本 品 适量 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 ) 
测定 ， 含 水 分 不 得 过 1. 5%。 

蛋白 质 ” 取 本 品 1. 0g， 加 正己 烷 10ml， 微 温 使 溶解 ， 
溶液 应 澄明 。 如 有 不 溶 物 ， 以 3000 转 / 分 钟 的 速度 离心 5 分 
钟 ， 弃 去 上 清 液 ， 残 留 物 加 正己 烷 5ml， 搅 拌 使 溶解 ， 同 法 
操作 2 次 ,残留 物 经 减 压 干燥 除去 正己 煤 后 ， 加 水 1ml， 振 
扬 使 溶解 ， 加 缩 二 脲 试 液 ( 取 硫酸 铜 1. 5g 和 酒石酸 钾 钠 
6. 0g， 加 水 500ml 使 溶解 ， 边 搅拌 边 加 入 10% 氧 氧化 钠 溶 
液 300ml， 用 水 稀释 至 1000ml1， 混 匀 )4ml， 放 置 30 分 钟 ， 
溶液 应 不 呈 蓝 紫色 或 红 紫 色 。 

重金 属 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0821 第 二 法 )， 
含 重 金属 不 得 过 百 万 分 之 五 。 

砷 盐 取 本 品 1.0g 置 于 100ml 标准 磨 口 锥 形 瓶 中 ， 加 
和 5ml 硫酸 ， 加 热 至 样品 炭化 ， 滴 加 浓 过 氧化 氢 溶 液 ， 至 反 
应 停止 后 继续 加 热 ， 滴 加 浓 过 氧化 氨 溶 液 至 溶液 无 色 ， 冷 却 
后 加 水 10ml， 燕 发 至 浓 烟 消 失 ， 依 法 检查 (通则 0822 第 二 
法 )， 应 符合 规定 (0. 0002%)。 

铅 ， 取 本 品 0. 1g， 精 密 称 定 ， 置 聚 四 氟 乙 烯 消解 镑 中 ， 
加 硝酸 5 一 10ml， 混 匀 ， 浸 泡 过 夜 ， 盖 上 内 盖 ， 旋 紧 外 套 ， 
置 适 宜 的 微波 消解 炉 内 ， 进 行 消解 。 消 解 完全 后 ， 取 消解 负 
置 电 热 板 上 绥 缓 加 热 至 棕 红 色 蒸 气 挥 尽 并 近 干 ， 用 0.2% 确 
酸 转移 至 10ml 容量 瓶 中 ， 并 用 0.2% 硝 酸 稀 释 至 刻度 ， 扬 
名 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 同 法 制备 试剂 空白 溶液 ; 另 取 铝 单元 
素 标 准 溶液 适量 ， 用 0. 2% 硝酸 稀释 制 成 每 lml 含 铝 0 一 
100ng 的 对 照 品 溶液 。 取 供 试 品 和 对 照 品 溶液 ， 以 石墨 炉 为 
原子 化 器 ， 照 原子 吸收 分 光 光 度 法 (通则 0406 第 一 法 )， 在 
283. 3nm 的 波长 处 测定 ， 含 铝 不 得 过 百 万 分 之 二 。 

残留 溶剂 ” 取 本 品 0.2g， 精密 称 定 ， 置 20ml 顶 空 瓶 
中 ， 加 水 2ml， 密 封 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 精 密 称 取 乙 醇 、 丙 
酮 、 乙 配 、 石 油 配 、 正 己 烷 适量 ， 加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 
lml 分 别 含 上 述 溶剂 约 200pg、200pg、200pg、50pg、27pg 
的 溶液 ， 作 为 溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 (通则 0861) 试 验 。 
毛细 管 柱 HP-PLOT/Q，0. 53mmX30mX40pm)， 火 焰 离 子 
检测 器 (FID)， 进 样 口 温度 为 250'C ， 检 测 器 温度 260'C; 柱 
温 采 用 程序 升温 ， 初 温 为 160 它 维持 8 分 钟 ， 以 每 分 钟 5C 


大 豆 磷 脂 ( 供 注 射 用 ) 


的 升温 速率 升温 至 190'C ， 维 持 6 分 钟 ; 分 流 比 20 : 1。 氮 
气流 速 ，2ml/min。 顶 空 温度 80C ， 顶 空 时 间 45 分 钟 ， 进 
样 体积 为 ml。 各 色谱 峰之 间 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 按 外 标 
法 以 峰 面 积 计 算 ， 本 品 含 乙醇 、 丙 酮 、 乙 醚 均 不 得 过 
0.2% ， 含 石油 醚 不 得 过 0.05%， 含 正己 烷 不 得 过 0.02%， 
总 残留 溶剂 不 得 过 0. 5%。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 约 125mg， 精 密 称 定 ， 置 25ml 量 瓶 
中 ,用 三 氧 甲烷 -甲醇 (2 : 1) 溶 解 并 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 作 
为 供 试 溶液 。 取 溶血 磷脂 本 乙醇 胺 、 溶 血 磷脂 酰 胆 碱 、 磷 脂 
酰 肌 醇 对 照 品 各 适量 ， 用 三 氰 甲烷 -甲醇 (2 : 1) 溶 解 制 成 每 
lml 含 溶血 磷脂 酰 乙醇 胺 分 别 为 0pg、20pg、40pg、60pg、 
80pg、100pg， 含 溶血 磷脂 酰 盟 碱 分 别 为 50kg、100pg、 
200ng、300pg、400pg、500pg 的 溶液 ， 含 磷脂 酰 肌 醇 分 别 
为 5pg、1l0pg、15pg、20pyg、30pg、40pg 的 溶液 作为 对 照 
品 溶液 。 照 磷脂 酰 胆 碱 含量 含量 测定 方法 ， 取 各 对 照 溶液 
20ml 注入 液 相 色谱 仪 ， 以 浓度 的 对 数值 为 机 坐标 ， 峰 面积 
的 对 数值 为 纵 坐 标 计 算 回归 方程 。 取 供 试 溶液 20p1 注入 液 
相 色谱 仪 ， 记 录 峰 面积 ， 由 回归 方程 计算 溶血 磷脂 酰 乙醇 
胺 、 溶 血 磷脂 酰 胆 碱 、 磷 脂 酰 肌 醇 的 含量 。 含 溶血 磷脂 酰 乙 
醇 胺 不 得 过 1% ， 含 溶血 磷脂 酰 胆 碱 不 得 过 3.5%， 含 溶血 
磷脂 酰 乙醇 胺 和 溶血 磷脂 酰 胆 碱 总 量 不 得 过 4.0%%， 含 磷脂 
酰 肌 醇 应 不 得 过 5. 0%， 含 总 有 关 物 质 不 得 过 8.0%%。 

无 菌 ( 供 无 除 菌 工艺 的 无 菌 制剂 用 ) 取 本 品 ， 依 法 检查 
(通则 1101)， 应 符合 规定 。 

微生物 限度 ” 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106), 每 lg 供 试 品 中 除 细菌 、 霉 菌 及 酵母 菌 数 不 得 过 
100cfu， 还 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 和 沙门 菌 。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 ， 以 无 水 乙醇 充分 溶解 ， 进 一 步 使 
用 细菌 内 毒素 检查 用 水 稀释 至 实验 所 需 浓 度 ( 该 溶液 中 乙醇 
浓度 应 小 于 20%)， 依 法 检查 (通则 1143)， 每 1g 大 豆 磷脂 
中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 2. 0OEU。 

【含量 测定 】 磷 含量 ”对照 品 溶液 的 制备 ”精密 称 取经 
105 尼 干燥 至 恒 重 的 磷酸 二 氢 钾 对 照 品 0.0439g， 置 50ml 量 
瓶 中 ， 加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 精 密 量 取 10ml， 置 
另 一 50ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ( 每 1ml 相当 于 
0. 04mg 的 磷 ) 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 约 0.15g， 精 密 称 定 ， 置 凯 
氏 烧 瓶 中 ， 加 硫酸 20ml 与 硝酸 50ml， 缓 缓 加 热 至 溶液 旺 淡 
黄色 ， 小 心 滴 加 过 氧化 氢 溶 液 ， 使 溶液 褪色 ， 继 续 加 热 30 
分 钟 ， 冷 却 后 ， 转 移 至 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 。 

测定 法 ”精密 量 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 2ml， 分 
别 置 50ml 量 瓶 中 ， 各 依次 加 入 钼 酸 镑 硫酸 试 液 4ml， 亚 硫 
酸 钠 试 液 2ml 与 新 鲜 配 制 的 对 葵 二 酚 溶 液 ( 取 对 葵 二 酚 
0. 5g， 加 水 适量 使 溶解 ， 加 硫酸 1 滴 ， 加 水 稀释 成 100ml) 
2ml， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 暗 处 放置 40 分 钟 ， 照 紫外 - 
可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 在 620nm 的 波长 处 分 别 测定 
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吸光 度 ， 计 算 含 磷 量 。 

氮 含 量 取 本 品 0.1g， 精 密 称 定 ， 照 氮 测 定 法 (通则 
0704 第 二 法 测定 ， 计 算 。 

磷脂 酰 胆 碱 、 磷 脂 酰 乙醇 胺 含量 照 高 效 液 相 色谱 法 
(通则 0512) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适应 性 试验 ”用 硅胶 为 填充 剂 (色谱 柱 
Alltima Sillica，250mmX 4. 6mm X 5pm)， 柱 温 为 40C; 以 
甲醇 -水 - 冰 醋 酸 -三 乙 胺 (85 : 15 : 0. 45 : 0.05，V/V) 为 流动 
相 A， 以 正 已 烷 - 异 丙 醇 -流动 相 A(20 : 48 : 32，V/V) 为 流 
动 相 B; 流速 为 每 分 钟 lml; 按 下 表 进 行 梯度 洗 脱 ; 检测 器 
为 蒸发 光 散 射 检测 器 (参考 条 件 ; 漂移 管 温度 为 72C; 载 气 
流量 为 每 分 钟 2. 0ml)。 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 A(%%) 流动 相 BC%) 
0 10 90 
20 30 70 
35 95 5 
36 10 90 
41 10 90 


取 磷 脂 酰 乙醇 胺 、 磷 脂 酰 肌 醉 、 溶 血 磷脂 酰 乙 醇 胺 、 磷 
脂 酰 胆 碱 、 溶 血 磷 脂 酰 胆 碱 对 照 品 各 适量 ， 用 三 氯 甲 烷 - 甲 
醇 (2 : 1) 溶 解 ， 制 成 每 lml 含 上 述 对 照 品 分 别 为 50pg、 
100pg、100pg、200pg、200pg、200p8g 的 混合 溶液 ， 取 上 述 
溶液 20u4 注入 液 相 色谱 仪 ， 各 成 分 按 上 述 顺 序 依次 洗 脱 ， 
各 成 分 分 离 度 应 符合 规定 ， 理 论 板 数 按 磷 脂 酰 胆 碱 、 磷 脂 酰 
乙醇 胺 峰 、 磷 脂 酰 肌 醇 计算 应 不 低 于 1500。 

测定 法 “分 别称 取 磷 脂 酰 乙 醇 胺 和 磷脂 酰 胆 碱 对 照 品 ; 
量 ， 精 密 称 定 ， 用 三 氯 甲烷 -甲醇 (2 : 1) 溶解， 稀释 制 成 每 
lml 含 磷脂 酰 胆 碱 分 别 为 50xg、100pg、150pg、200pg、 
300pg、400pg， 含 磷脂 酰 乙 醇 胺 分 别 为 5pg、10pg、15pg、 
20ug、30pg、40pg 的 溶液 作为 对 照 品 溶液 。 精 密 量 取 上 述 
对 照 品 溶液 各 20pl 注 人 液 相 色谱 仪 中 ， 记 录 色 谱 图 ， 以 对 
照 品 溶液 浓度 的 对 数值 与 相应 的 峰 面积 对 数值 计算 回 妇 方 
程 ， 另 精密 称 取 本 品 约 15mg， 置 50ml 量 瓶 中 ， 加 三 毛 甲 
烷 -甲醇 (2 : 1) 溶 解 并 稀释 至 刻度 。 取 供 试 溶液 20pl 注入 液 
相 色 谱 仪 中 ， 记 录 色 谱 图 ， 由 回归 方程 计算 磷脂 酰 胆 碱 、 磷 
脂 酰 乙醇 胺 的 含量 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 乳 化 剂 ， 增 溶剂 等 。 

【贮藏 】 密 封 、 避 光 ， 低 温 ( 一 18'C 以下) 保存 。 


小 麦 淀 粉 
Xiaomal Dianfen 


Wheat Starch 
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本 品系 自 禾 本 科 植 物 小 麦 Triticum aestivum L. 的 颖 果 
中 制 得 。 
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【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 粉末 。 

本 品 在 冷水 或 乙醇 中 均 不 溶解 。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 ， 用 甘油 酷 酸 试 液 装 片 (通则 2001)， 
在 显微镜 下 观察 。 小 麦 淀粉 多 为 单 粒 ， 呈 显 出 大 或 者 小 颗 
粒 ， 中 等 大 小 的 颗粒 很 少 。 从 正面 看 ， 大 颗粒 的 直径 一 般 为 
10 一 60pkm， 一 般 为 平 圆 形 的 ， 也 有 很 少 是 椭圆 形 的 ， 中 心 
脐 点 或 者 条 纹 不 可 见 ， 或 者 几乎 不 可 见 ， 小 麦 淀 粉 颗粒 的 边 
缘 有 时 会 出 现 裂纹 ; 从 侧面 看 ， 颗 粒 成 椭圆 形 或 者 梭 形 ， 并 
且 脐 点 在 中 心 轴线 上 ; 小 颗粒 成 圆 形 或 者 多 边 形 ， 直 径 约 
2 一 10pm。 在 偏光 显微镜 下 观察 ， 呈 现 偏光 十 字 ， 十 字 交 叉 
位 于 颗粒 脐 点 处 。 

(2) 取 本 品 约 lg， 加 水 15ml， 煮 沸 ， 放 冷 ， 即 成 类 白色 
半 透 明 的 凝 胶 状 物 。 

(3) 取 鉴别 (2) 项 下 凝 胶 状 物 约 1g， 加 碘 试 液 1 滴 ， 即 
显 蓝 色 或 蓝 黑色 ， 加 热 后 逐渐 褪色 。 

【检查 】 酸度 ” 取 本 品 5. 0g， 加 水 25ml， 组 缓 搅拌 1 分 
钟 ， 使 混 匀 ， 静 置 15 分 钟 ， 依 法 测定 (通则 0631)，pH 值 
应 为 4.5~7.0。 

外 来 物质 ” 取 本 品 适 量 ， 用 甘油 醋酸 试 液 装置 (通则 
2001)， 在 显微镜 下 观察 ， 不 得 有 其 他 品种 的 淀粉 颗粒 。 

二 氧化 硫 ” 取 本 品 适量 ， 依 法 检查 (通则 2331)， 含 二 
氧化 硫 不 得 过 0. 005%。 

氧化 物质 取 本 品 4.0g， 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 加 水 
50. 0mlj， 密 塞 ， 振 摇 5 分 钟 ， 转 人 具 塞 离心 管 中 ， 离 心 至 澄 
清 ， 取 上 清 液 30.0ml， 置 碘 量 瓶 中 ， 加 冰 醋 酸 lml 与 碘 化 
钾 1.0g8， 密 塞 ， 摇 匀 ， 置 瞳 处 放置 30 分 钟 ， 加 淀粉 指示 液 
lml， 用 硫 代 硫 酸 钠 滴 定 液 (0. 002mol/L) 滴 定 至 蓝 色 消失 ， 
并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 
《0. 002mol/L) 相 当 于 34pg 的 氧化 物质 (以 过 氧化 氧 H: O: 
计 )， 消 耗 的 硫 代 硫酸 钠 滴定 液 (0. 002molML) 不 得 过 1. 4ml 
(0.002% )。 

总 蛋 自 ” 取 本 品 约 6g( 含 氮 约 2mg)， 精 密 称 定 ， 置 凯 
氏 烧 瓶 中 ， 加 入 粉末 4g( 取 硫酸 钾 100g、 硫 酸 铜 5g 与 硒 
2. 5g， 研 细 ， 混 匀 )， 加 入 玻璃 珠 3 粒 ， 用 10ml 硫酸 清洗 瓶 
颈 上 的 颗粒 进入 瓶 中 ， 并 旋转 混合 ， 在 瓶 口上 放 一 小 漏斗 ， 
以 防 过 度 损 失 硫 酸 。 使 凯 氏 烧瓶 成 45" 斜 置 ， 用 小 火 缓 缓 加 
热 使 溶液 保持 在 沸点 以 下 ， 等 泡 沸 停止 ,逐步 加 大 火力 ， 沸 
腾 至 溶液 成 澄明 的 绿色 后 ， 继 续 加 热 10 分 钟 ， 放 冷 ， 小 心 加 
人 水 25ml， 再 次 放 冷 ， 并 置 于 蒸汽 蒸 馅 装置 中 。 加 入 40% 氢 
氧化 钠 溶液 50ml， 并 通 人 燕 汽 马上 开始 蒸馏 后 ， 依 法 检查 
(通则 0704 第 二 法 )， 得 总 氮 量 ; 另 取 本 品 约 6g， 精 密 称 定 ， 
加 水 10ml 混 匀 后 ， 加 10% 三 气 醋 酸 溶液 10ml， 混 匀 ， 静 置 
30 分 钟 ， 滤 过 (如 有 必要 ， 可 离心 后 滤 过 )， 取 滤液 ， 自 “ 置 
凯 氏 烧瓶 中 ， 加 入 粉末 4g” 起 同 法 操作 ， 得 非 蛋 白 氮 量 ， 以 
总 氮 量 减 去 非 蛋白 氮 量 即 为 供 试 品 的 总 蛋白 氮 量 。 总 蛋白 不 
得 过 0.3%( 相 当 于 0. 048% 的 氮 ， 折 算 系 数 为 6. 25) 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 130C 干 燥 90 分 钟 ， 减 失重 量 
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不 得 过 15.0% (通则 0831) 

灰分 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 2302)， 遗 留 残渣 不 得 
过 0.6%。 

铁 盐 ” 取 本 品 1. 50g， 加 2mol/L 盐酸 溶液 15. 0oml， 振 播 
5 分 钟 ， 滤 过 ， 取 滤液 10. 0ml 置 50ml 纳 氏 比 色 管 中 ， 加 过 硫 
酸 第 50mg， 用 水 稀释 成 35ml 后 ， 依 法 检查 (通则 0807)， 与 
标准 铁 溶液 1. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 (0. 001%)。 

微生物 限度 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106)， 每 lg 中 需 氧 菌 总 数 不 得 过 1000cfu， 霉 蕊 和 酵母 蓝 
总 数 不 得 过 100cfu， 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 填 充 剂 和 崩 解 剂 等 。 

【贮藏 ”密封 保存 。 


山 梨 酸 
Shanlisuan 
Sorbic Acid 


i 
oO 
Cs HO 112. 13 
[22500-92-1] 

本 品 为 (E, EE)-2, 4- 已 二 烯 酸 ， 按 无 水 物 计 算 ， 含 
Ce Hs O; 不 得 少 于 99.0%，。 

【性 状 】 本 品 为 白色 至 微 黄白 色 结 唱 性 粉末 ;， 有 特 臭 。 

本 品 在 乙醇 中 易 溶 ， 在 乙醚 中 溶解 ， 在 水 中 极 微 溶解 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (通则 0612) 为 132 一 136Y 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 约 0.2g， 加 乙醇 2ml 溶解 后 ， 加 
澳 试 液 数 滴 ， 省 的 颜色 即 消 寝 。 

(2) 取 本 品 ， 加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 溶解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 2. 5pg 的 溶液 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 
0401) 测 定 ， 在 264nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 25 
图 ) 一 致 (通则 0402)。 

【检查 】 乙醇 溶液 的 泪 清 度 与 颜色 取 本 品 1.0g， 加 
乙醇 50ml 使 溶解 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 
液 应 澄清 无 色 。 

大 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 30ml 与 异 丙 醇 50ml 使 溶解 ， 
用 0. 1mol/L 的 氢气 化 钠 溶 液 调节 pH 值 至 4.0， 加 水 稀释 
至 100m1， 播 匀 ， 取 10ml， 加 无 色 品 红 溶 液 ( 取 碱 性 品 红 
0.1g， 加 水 60ml， 加 10% 无 水 亚硫酸钠 溶液 10ml， 扬 匀 ， 
边 搅拌 边 滴 加 盐酸 2ml， 加 水 至 100ml。 避 光 放 置 12 小 时 以 
上 上， 加 0.2~0.3g 活性 炭 ， 振 摇 ， 滤 过 ， 即 得 。 如 溶液 浑 
浊 ， 使 用 前 需 滤 过 ;如 试 液 旦 现 紫 罗兰 色 ， 加 活性 炭 重 新 脱 
色 )1ml， 摇 勾 ， 放 置 30 分 钟 与 对 照 液 ( 取 乙 醛 1.0g， 置 
100ml 量 瓶 中 ， 加 正 丙 醉 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 取 适量 ， 用 正 
丙 醇 稀释 制 成 每 lml 中 含 乙 醛 0. 1mg 的 溶液 ， 取 该 溶液 
1, 5ml， 加 水 4. 5ml 与 异 丙 醇 4ml， 摇 名， 再 加 无 色 品 红 溶 
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液 Iml， 扬 匀 ) 比 较 ， 不 得 更 深 (0. 15%)。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 
定 ， 含 水 分 不 得 过 0.5%。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 1% 。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 酒 项 下 遗留 的 残 泻 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0.25g， 精 密 称 定 ， 加 中 性 乙醇 
(对 酚 栈 措 示 流星 中 性 )25ml 溶解 后 ， 加 酚 栈 指示 液 数 滴 ， 
用 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (0. lmol/L) 滴 定 。 每 1ml 氨 氧 化 钠 滴 定 
液 (0. 1mol/L) 相 当 于 11. 21mg 的 Ce HsO: 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 抑 菌 剂 。 

【贮藏 】 遮 光 ， 密 封 ， 在 阴凉 处 保存 。 
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O 
CeH;KO:， 150. 22 
[509-00-01] 

本 品 为 (E,E)-(2,4)- 已 二 烯 酸 钾 盐 。 由 山梨 酸 与 碳酸 钾 
或 氮气 化 钾 反应 制 得 。 按 干燥 品 计算 ， 含 Ce HKO: 不 得 少 
于 99.0%，。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 鳞片 状 或 颗粒 状 结 晶 或 结 
晶 性 粉末 。 

本 品 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 微 溶 。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 约 0. ljg， 加 水 10ml 使 溶解 ， 加 丙酮 
l1ml， 滴 加 稀 盐酸 使 成 酸性 后 ， 加 澳 试 液 2 滴 ， 扬 勾 ， 能 使 
溴 试 液 褪色 。 

(2) 取 本 品 ， 加 水 制 成 每 1ml 中 含 0. 2mg 的 溶液 ， 量 取 
适量 ， 加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 制 成 每 tml 中 含 2pg 的 溶液 ， 
照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401) 测 定 ， 在 264nm 的 波长 
处 有 最 大 吸收 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 688 
图 ) 一 致 (通则 0402) 。 

(4) 本 品 的 水 溶液 显 钾 盐 的 火焰 反应 (通则 0301) 。 

【检查 〗 巷 碱 度 取 本 品 1.0g， 加 水 20ml 溶解 后 ， 加 
酚 栈 指示 液 2 滴 ， 如 显 淡 红 色 ， 加 盐酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 
0.25ml, 淡 红 色 应 消失 ; 如 无 色 ， 加 氢 毛 化 钠 滴 定 液 
(0. 1mol/L)0. 25ml， 应 显 淡 红 色 。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 0.20g， 加 水 5ml 溶解 
后 ,依法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 应 浴 清 无 色 ， 
如 显 色 ,与 黄色 3 号 标准 比 色 液 (通则 0901 第 一 法 ) 比 较 ， 
不 得 更 深 。 

氮 化 物 ” 取 本 品 0. 40g， 加 水 15ml 使 溶解 ， 边 搅拌 边 
加 稀 硝酸 10ml1， 滤 过 ， 用 水 10ml 分 次 洗涤 残 酒 ， 合 并 滤液 


， 471 。 


山 澳 酸 甘油 酯 


和 洗 液 ， 加 水 使 成 约 40ml， 依 法 检查 (通则 0801)， 与 标准 
毛 化 钠 溶 液 7. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0.018%%) 。 

硫酸 盐 取 本 品 1.05g， 加 水 30ml 使 溶解 ， 边 搅拌 边 
加 稀 盐 酸 2ml， 滤 过 ， 用 水 8ml 分 次 洗涤 ， 合 并 滤液 和 洗 
液 ， 加 水 使 成 约 40ml， 依 法 检查 (通则 0802)， 与 标准 硫酸 
钾 溶 液 4. 0mi 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0.038% ) 。 

醛 。 取 本 品 1, 0g， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 蜡 丙 醇 50ml 与 
水 30ml 使 溶解 ， 用 1mol/L 盐酸 溶液 调节 pH 值 至 4( 用 精 
密 pH 试纸 )， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 精 密 量 取 10ml， 置 
纳 氏 比 色 管 中 ， 加 品 红 - 亚 硫酸 试 液 ( 取 碱 性 品 红 0. 2g， 溶 于 
120ml 热 水 中 ， 放 冷 ， 加 10% 结 唱 亚 硫酸 钠 溶液 20ml 与 盐 
酸 2ml1， 混 匀 )1ml， 播 匀 ， 放 置 30 分 钟 后， 与 标准 甲醛 溶 
液 ( 精 密 量 取 甲 醛 溶液 适量 ， 加 水 制 成 每 Iml 中 含 甲 醛 
0. 1mg 的 溶液 )1. 9ml， 加 异 再 醇 5ml 与 水 4ml 用 同一 方法 制 
成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 (0. 1%)。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105C 干 燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 
得 过 1.0%( 通 则 0831) 。 

重金 属 取 本 品 2.0g8， 置 霸 塌 中 ， 加 氧化 镁 0.5g， 组 
组 加热 使 成 白色 或 灰白 色 。 再 在 800C 炽 灼 1 小 时 。 用 盐酸 
溶液 (1->2)10ml 分 2 次 溶解 残渣 ， 滴 加 浓 氨 溶液 至 对 酚 酝 
指示 液 显 中 性 ， 放 冷 ， 加 冰 醋 酸 使 红色 消失 ， 再 加 冰 醋 酸 
0. 5ml 与 醋酸 盐 缓 冲 液 (pH 3.5)2ml, 移 置 纳 氏 比 色 管 中 ， 
加 水 稀释 成 25ml; 另 取 标准 铝 溶 液 2.0ml, 加 氧化 镁 0. 5g， 
同上 法 操作 ， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 含 重金 属 不 得 
过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 取 本 品 0. 67g， 加 氨 氧 化 钙 1. 08， 混 合 ， 加 水 少 
量 ， 搅 拌 均匀 ， 干 燥 后 ， 先 用 小 火烧 灼 使 炭化 ， 再 在 500 一 
600C 炽 灼 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml 使 溶 
解 ， 依 法 检查 (通则 0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0003% ) 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0.12g， 精 密 称 定 ， 加 冰 醋 酸 
24ml 与 醋 栈 1ml 溶解 后 ， 加 结晶 紫 指 示 液 1 滴 ， 用 高 氧 酸 
滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 至 溶液 显 蓝 色 ， 并 将 滴定 的 结果 用 
空白 试验 校正 。 每 lml 的 高 握 酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 
15. 02meg 的 Cs Hy KO,。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 抑 菌 剂 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 


山 寅 酸 甘油 酯 
Shanyusuan Ganyouzhi 
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本 品系 由 山 则 酸 与 甘油 经 酯 化 而 得 ， 主 要 为 山 岩 酸 单 甘 
油 酯 、 山 帘 酸 二 甘油 酯 与 山 帘 酸 三 甘油 酯 。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 粉末 或 硬 蜡 块 ， 有 微 自 味 。 

本 品 在 三 氯 甲 烷 中 溶解 ， 在 水 或 乙醇 中 几乎 不 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (通则 0612) 应 为 65~77°C 。 
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酸 值 ”本 品 的 酸 值 (通则 0713) 应 不 大 于 4。 

碘 值 ” 取 本 品 3. 0g， 依 法 测定 (通则 0713)， 本 品 的 碘 
值 应 不 大 于 3。 

皂 化 值 ” 本 品 的 皂 化 值 (通则 0713) 应 为 145 一 165。 

过 毛 化 值 本 品 的 过 氧化 值 (通则 0713) 应 不 大 于 6。 

【鉴别 〗 (1) 取 本 品 适 量 ， 用 三 氯 甲烷 制 成 每 1ml 中 约 含 
60mg 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 另 取 山 内 酸 甘油 酯 对 照 品 
适量 ， 加 三 气 甲 烷 制 成 每 1ml 中 约 含 60mg 的 溶液 ， 作 为 对 
照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (通则 0502) 试 验 ， 取 上 述 两 种 溶 
液 各 10p1， 分别 点 与 同一 硅胶 G 薄 层 板 ( 临 用 前 用 乙醚 展 
开 ， 取 出 ， 晾 干 ， 再 置 2. 5% 硼 酸 的 乙醇 溶液 中 放置 1 分 钟 ， 
取出 ， 景 干 ， 于 110C 加 热 30 分 钟 ) 上 ,以 三 握 甲 煤 -丙酮 
《96 : 4) 为 展开 剂 ， 展开， 取出 ， 景 干 ， 喷 以 0. 02% 二 所 荧光 
黄 的 乙醇 溶液 ， 置 紫外 光 灯 (254nm) 下 检视 ， 供 试 品 溶液 所 
显 的 主 斑点 的 位 置 和 颜色 应 与 对 照 品 溶液 的 主 斑点 相同 。 

(2) 脂 肪 酸 组 成 项 下 记录 的 色谱 图 中 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 中 山 党 酸 甲 酯 峰 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 游 离 甘 油 ” 取 山 窗 酸 单 甘油 酯 检查 项 下 收集 的 
水 层 溶液 ， 照 山 毅 酸 单 甘 油 酯 检查 项 下 的 方法 ， 自 “精密 加 
高 碘 酸 溶液 50ml” 起 ， 同 法 滴定 ; 同时 用 水 75ml 作 空白 试 
验 。 每 1ml 硫 代 硫酸 钠 滴定 液 (0. lmol/L) 相 当 于 2. 3mg 的 
甘油 (C; Hs O;)， 本 品 游离 甘油 量 不 得 过 1. 0%。 

水 分 “ 取 本 品 适 量 ， 以 吡啶 为 溶剂 ， 照 水 分 测定 法 ( 通 
则 0832 第 一 法 1) 测 定 ， 含 水 分 不 得 过 1. 0%。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0.1%。 

镍 取 镍 标准 溶液 适量 ， 加 0.5% 稀 硝酸 稀释 制 成 每 
lml 中 含 0.001pg 的 溶液 ， 作 为 对 照 品 溶液 ; 取 本 品 约 
0. 5g， 精 密 称 定 ， 加 硝酸 10ml( 或 其 他 适宜 试剂 适量 ) 消 解 ， 
将 消解 后 的 液体 转移 至 25ml 量 瓶 中 ， 用 水 冲洗 消解 瓶 2 次 ， 
每 次 2ml， 合 并 洗 液 ， 加 1%% 硝 酸 镁 溶液 与 10% 磷 酸 二 氢 铁 
溶液 各 1m1， 加 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 同 
法 不 加 样品 制备 空白 供 试 液 。 照 原子 吸收 分 光 光 度 法 (通则 
0406 第 一 法 )， 在 232nm 的 波长 处 分 别 测定 ， 本 品 含 镍 量 应 
符合 规定 (0. 0001%)。 

重金 属 ” 取 炊 灼 残 渣 项 下 遗留 的 残 酒 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 取 本 品 1.0g8， 加 氧 氧 化 钙 1.0g， 混 合 ， 加 水 搅 
拌 均匀 ， 干 燥 后 ， 先 用 小 火 灼 烧 使 谈 化 ， 再 在 500 一 600TC 
炽 灼 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml， 依 法 检查 
(通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0002%%) 。 

脂肪 酸 组 成 ” 取 本 品 0.1g， 置 50ml 锥 形 瓶 中 ， 加 
0. 5mol/L 氨 氧 化 钠 甲 醇 溶 液 2ml， 在 65 必 水 浴 中 皂 化 约 30 
分 钟 ， 放 冷 ， 加 15% 三 气 化 硼 甲 醇 溶液 2ml， 再 在 65C 水 
浴 中 甲 酯 化 30 分 钟 ， 放 冷 ， 加 正 庚 烷 4mi， 继 续 在 65 伟 水 
浴 中 回流 5 分 钟 后 ， 放 冷 ， 加 饱和 氯 化 钠 溶液 10ml， 振 播 ， 
静 置 使 分 层 ， 取 上 层 液 用 水 洗涤 3 次 ， 每 次 2ml， 并 用 无 水 
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硫酸 钠 干 燥 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 ， 以 键 合 聚 乙 
二 醇 为 固定 液 ， 起 始 温度 为 230C， 维 持 11 分 钟 ， 以 每 分 钟 
5 的 速率 升 至 250C， 维 持 10 分 钟 。 进 样 口 温度 为 260C ， 
检测 器 温度 为 270C 。 分 别 取 棕 棉 酸 甲 酯 、 硬 脂 酸 甲 酯 、 花 
生 酸 甲 酯 、 山 内 酸 甲 酯 、 芥 酸 甲 酯 、 二 十 四 烷 酸 甲 酯 对 照 品 
适量 ， 加 正己 烷 制 成 每 Imi 中 各 含 0. 1mg 的 溶液 ， 取 lj 注 
人 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 理 论 板 数 按 山 帆 酸 峰 计算 不 得 
低 于 10 000,， 各 色谱 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 取 上 层 液 1pl 
注入 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 。 其 出 峰 上 顺序 为 棕榈 酸 、 硬 脂 
酸 、 花 生 酸 、 山 疹 酸 、 芥 酸 与 二 十 四 烷 酸 ， 按 面积 归 一 化 法 
以 峰 面 积 计 算 ， 依 次 为 不 大 于 3.0%、 不 大 于 5. 0% 、 不 大 于 
10.0%、 不 少 于 83.0%、 不 大 于 3. 0% 与 不 大 于 3.0%。 

山 沉 酸 单 甘 油 酯 ” 取 本 品 约 lg， 精密 称 定 ， 置 100ml 
锥 形 瓶 中 ， 加 三 氟 甲 烷 25ml 使 溶解 ， 转 移 至 分 液 漏 斗 中 ， 
锥 形 瓶 用 三 所 甲烷 25ml 洗 1 次, 水 25ml 洗 1 次 ,洗涤 液 并 
人 同一 分 液 漏斗 中 ， 强 力 振 摇 1 分 钟 ， 静 置 分 层 ( 若 乳化 ， 
加 冰 醋 酸 1 一 2ml)， 将 水 层 转移 至 500ml 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 
三 毛 甲 烷 层 用 水 洗涤 2 次 ， 每 次 25ml， 合 并 水 层 ( 用 于 游 
离 甘油 检查 )。 三 气 甲 煤层 转移 至 500ml 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 精 
密 加 高 碳酸 溶液 ( 取 高 碳酸 5. 4g， 加 水 100ml 与 冰 酷 酸 
1900ml， 在 上 暗 处 放置 ;50ml， 放 置 60 分 钟 ， 并 时 时 振 摇 ， 
加 碘化钾 试 液 20ml， 放 置 5 分 钟 ， 加 水 100ml， 用 硫 代 硫 
酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 ， 待 混合 液 由 棕色 变 为 淡 黄 
色 ， 加 淀粉 指示 液 2ml， 继 续 滴 定 至 蓝 色 消失 ; 同时 用 三 
毛 甲 烷 50ml 与 水 10ml 做 空白 试验 (并 将 滴定 的 结果 用 空白 
试验 校正 )。 每 1ml 硫 代 硫酸 钠 滴 定 液 (0. lmol/L) 相 当 于 
20.73mg 的 山 尖酸 单 甘油 酯 。 含山 沉 酸 单 甘 油 酯 应 为 
12.0%~18.0%。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 润 滑 剂 和 释放 阻 滞 剂 等 。 

【 久 藏 】 密 闭 保存 .。 

附 ; 山 裔 酸 单 甘油 酯 检查 用 三 所 甲烷 的 检查 ”精密 量 取 
高 碘 酸 溶液 50ml， 分 别 置 于 三 个 500ml 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 加 
三 氯 甲烷 50ml 与 水 10ml 于 前 两 个 锥 形 瓶 中 ， 加 水 50ml 于 
第 三 个 锥 形 瓶 中 ， 再 分 别 加 碘化钾 试 液 20ml， 播 匀 ， 照 山 
内 酸 单 甘油 酯 检查 项 下 方法 ， 自 “放置 5 分 钟 ” 起 ， 同 法 滴 
定 。 含 三 氢 甲 烷 与 不 含 三 氨 甲 烷 的 溶液 消耗 硫 代 硫 酸 钠 滴 定 
液 (0. 1mol/L) 的 容积 (ml 之 差 不 得 过 0. 5ml。 


门 冬 氨 酸 
Mendong’ ansuan 


Aspartic Acid 


见 二 部 品种 正文 。 
【类 别 】 药 用 辅料 ， 增 溶剂 和 冻 干 保护 剂 等 。 


门 冬 酰胺 
Mendongxian’ an 


Asparagine 


见 二 部 品种 正文 。 
【类 别 〗 药 用 辅料 ， 增 溶剂 和 冻 干 保护 剂 等 。 


马 来 酸 


Malaisuan 
Maleic Acid 


CH,O, 116.07 
[110-16-7] 

本 品 为 顺 丁 烯 二 酸 。 按 无 水 物 计算 ， 含 马 来 酸 (C, HeO,) 不 
得 少 于 99. 0% 。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 ， 有 特 熏 。 

本 品 在 水 和 丙酮 中 易 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (通则 0612) 为 133. 0 一 137. 0'C。 

【鉴别 〗(1) 取 本 品 0. lg， 加 水 10ml 使 溶解 ， 混 匀 ， 作 
为 供 试 品 溶液 。 取 供 试 品 溶液 0. 3ml， 加 间 葵 二 酚 硫 酸 溶液 
(1 一 300)3ml， 水 浴 加 热 15 分 钟 ， 溶 液 应 无 色 。 取 供 试 品 溶 
液 3ml， 加 澳 试 液 Iml， 水 浴 加 热 15 分 钟 ， 省 试 液 额 色 消 
失 ， 放 冷 ， 量 取 0. 2ml， 加 间 茶 二 酚 硫 酸 溶液 (1 一 300)3ml， 
置 水 浴 加 热 15 分 钟 ， 溶 液 应 呈 紫 红色 ，。 

(2) 取 本 品 和 马 来 酸 对 照 品 各 适量 ， 用 有 关 物 质 项 下 的 
流动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 10yg 的 溶液 ， 作 为 供 
试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 。 照 有 关 物 质 项 下 的 色谱 条 件 测定 ， 
取 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 各 10p1， 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ， 
供 试 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 晶 溶液 主峰 的 保留 时 间 
一 致 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 马 来 酸 对 照 品 的 图 谱 一 
致 (通则 0402) 。 

【检查 】〗 琶 度 ” 取 本 品 0. 5g， 加 水 10ml， 振 播 使 溶解 ， 
依法 测定 (通则 0631)，pH 值 不 得 过 2. 0 。 

溶液 的 洒 清 度 与 颜色 取 本 品 1.0g， 加 水 10ml 溶解 
后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 应 澄清 无 色 ; 
如 显 色 ， 与 黄色 1 号 标准 比 色 液 (通则 0901 第 一 法 ) 比较 ， 
不 得 更 深 。 

富 马 酸 及 其 他 有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 ， 加 流 
动 相 溶 解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 Img 的 溶液 ， 作 为 
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供 试 品 溶液 ， 另 取 马 来 酸 和 富 马 酸 对 照 品 各 适量 ， 精 密 称 
定 ， 加 流动 相 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 各 含 lug 和 5ng 
的 溶液 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (通则 0512) 
试验 。 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ， 以 水 (用 磷酸 调 
节 pH 值 至 3,0)- 乙 腑 (85 : 15) 为 流动 相 ， 检测 波长 210nm。 
取 对 照 品 溶液 10xlt， 注 入 液 相 色谱 仪 ， 富 马 酸 峰 与 马 来 酸 峰 
的 分 离 度 应 大 于 2.5。 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 
各 10pl， 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 至 马 来 酸 峰 保留 
时 间 的 2 倍 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 显 杂 质 峰 。 按 外 标 法 以 
峰 面积 计算 ， 含 富 马 酸 不 得 过 0. 5%， 其 他 单个 杂质 按 对 照 
品 溶液 中 马 来 酸 峰 面 积 计算 不 得 过 0.1%， 杂质 总 量 不 得 
过 1.0%。 

水 分 “ 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 
定 ， 含 水 分 不 得 过 2.0%。 

炽 灼 残渣” 取 本 品 1,0g8， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 1%。 

铁 盐 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 25ml， 依 法 检查 (通则 
0807)， 与 标准 铁 溶液 0. 5ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 
(0. 0005% )。 

重金 属 ” 取 炊 灼 残渣 项 下 遗留 的 残 酒 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 1. 0g， 精 密 称 定 ， 加 水 100ml 使 
溶解 ， 加 酚 歌 指示 液 数 滴 ， 用 和 氢 氧 化 钠 滴定 液 (1mol/L) 滴 
定 , 每 lml 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (lmoVL) 相 当 于 58.04mg 
的 C,H,O,。 

【类 别 】 药 用 辅料 ，pH 值 调节 剂 和 泡 腾 剂 等 。 

【贮藏 】 密 闭 保存 。 


马铃薯 淀 
Malingshu Dianfen 
了 Potato Starch 


本 品系 自 茵 科 植物 马 铃 昔 Solanum tuberosum L. 的 块 葵 
中 制 得 。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 粉末 。 

本 品 在 水 或 乙醇 中 均 不 溶解 。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 ， 用 甘油 醋酸 试 液 装 片 (通则 2001)， 
在 显微镜 下 观察 。 淀 粉 均 为 单 粕 ， 呈 卵 圆 形 或 梨 形 ， 直 径 为 
30 一 100um， 偶 见 超 过 100pm; 或 圆 形 ， 大 小 为 10 一 35pms 
偶 见 具有 2 一 4 个 淀粉 粒 组 成 的 复合 颗粒 。 呈 卵 阅 形 或 梨 形 的 
颗粒 ， 脐 点 偏心 ; 旦 圆 形 的 颗粒 脐 点 无 中 心 或 略 带 不 规则 的 
脐 点 。 在 偏光 显微镜 下 ， 十 字 交 叉 位 于 颗粒 脐 点 处 。 

(2) 取 本 品 1g， 加 水 15ml， 者 沸 ， 放 冷 ， 即 成 类 白色 半 
透明 的 凝 胶 状 物 。 

(3) 取 鉴别 (2) 项 下 凝 胶 状 物 ， 加 碘 试 液 1 滴 ， 即 显 蓝 色 
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或 蓝 黑 色 ， 加 热 后 逐渐 褪色 。 

【检查 〗 酸碱度 ” 取 本 品 5.0g， 加 水 25ml， 磁 搅拌 1 分 钟 ， 
静 置 15 分 钟 ， 依 法 测定 (通则 0631)，pH 值 应 为 5. 0 一 8. 0。 

外 来 物质 取 本 品 ， 用 甘油 醋酸 试 液 装 片 ( 通 则 2001)， 
在 显微镜 下 观察 ， 不 得 有 其 他 品种 的 淀粉 颗粒 。 

二 氧化 硫 ” 取 本 品 适 量 ， 依 法 检查 (通则 2331)， 含 二 
氧化 硫 不 得 过 0. 005%。 

氧化 物质 取 本 品 4.0g， 置 具 塞 锥 形 瓶 中 加 水 
50. 0ml， 密 塞 ， 振 播 5 分 钟 ， 转 人 具 塞 离心 管 中 ， 离 心 至 澄 
清 ， 取 上 清 液 30. 0ml， 置 矶 量 瓶 中 ， 加 冰 醋 酸 1ml 与 碘化钾 
1. 0g， 密 塞 ， 摇 匀 ， 置 暗 处 放置 30 分 钟 ， 加 淀粉 指示 液 1ml， 
用 硫 代 硫酸 钠 滴 定 液 (0.002mol/1) 滴 定 至 蓝 色 消 失 ， 并 将 滴 
定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 lml 硫 代 硫酸 钠 滴 定 液 
(0. 002mol/L) 相 当 于 34ng 的 氧化 物质 (以 过 氧化 氢 H: (2 计 )， 
消耗 硫 代 硫酸 钠 滴定 液 (0. 002molL) 不 得 过 1.4mi(0. 002%%)。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 130C 干燥 1.5 小 时 ， 减 失 的 重 
量 不 得 过 20. 0% (通则 0831) 。 

灰分 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 2302)， 遗 留 残 酒 不 得 
过 0.6%。 

铁 盐 取 本 品 1. 50g， 加 2moi/L 盐酸 溶液 15. 0ml， 振 
摇 5 分 钟 ， 滤 过 ， 取 滤液 10. 0ml 置 50ml 纳 氏 比 色 管 中 ， 加 
过 硫酸 铵 50mg， 用 水 稀释 成 35ml， 依 法 检查 (通则 0807)， 
与 标准 铁 溶液 1.0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 
(0. 001% ) 。 

微生物 限度 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106)， 每 lg 中 需 氧 菌 总 数 不 得 过 1000cfu、 规 菌 和 酵母 菌 
总 数 不 得 过 100cfu， 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 稀 释 剂 和 黏合 剂 等 。 

【贮藏 】 密 闭 保 存 。 


无 水 亚硫酸钠 


Wushui Yatiusuanna 


Anhydrous Sodium Sulfite 


Nas SO 126. 04 
[7757-83-7] 
本 品 含 Nas SOs 应 为 97.0%% 一 100.5 听 。 
【性 状 】 本 品 为 白色 结晶 或 粉末 。 
本 品 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 极 微 溶解 ， 在 乙醚 中 几乎 
不 溶 。 
【鉴别 】(1) 本 品 的 水 溶液 (1 一 10) 显 碱 性 ， 溶 液 显 亚 硫 
酸 盐 的 鉴别 反应 (通则 0301) 。 
(2) 本 品 的 水 溶液 显 钠 盐 的 鉴别 (1) 反 应 (通则 0301) 。 
【检查 】 深 液 的 潍 清 度 与 颜色 取 本 品 1. 0g， 加 水 20ml 
使 溶解 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 应 淤 清 
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无 色 。 

硫 代 硫 酸 盐 ” 取 本 品 2.0g， 加 水 100ml， 振 摇 使 溶解 ， 加 
甲醛 溶液 10ml， 醋 酸 10mj， 摇 匀 ， 静 置 5 分 钟 ， 取 水 100ml， 
自 “ 加 甲醛 溶液 ”起 同 法 操作 ， 作 为 空白 。 加 淀粉 指示 液 
0.5ml， 用 碳 滴 定 液 (0. 05mol/L) 滴 定 ， 扣 除 空 白 试 验 消 耗 的 体 
积 ， 消 耗 碳 滴 定 液 不 得 过 0. 15ml。 

铁 盐 取 本 品 1.0g， 加 盐酸 2ml， 置 水 浴 上 蒸 干 ， 加 水 
适量 溶解 ， 依 法 检查 (通则 0807)， 与 标准 铁 溶液 1. 0ml 制 
成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 深 (0. 001%% ) 。 

锌 ” 取 本 品 约 10.0g， 精 密 称 定 ， 置 250ml 锥 形 瓶 中 ， 
加 水 25ml1， 振 播 使 大 部 分 溶解 ， 缓 缓 加 入 盐酸 15ml， 加 热 
至 沸腾 。 冷 却 ， 用 水 定量 转移 至 100ml 量 瓶 中 ， 并 稀释 至 刻 
度 ， 摇 名 ， 精 密 量 取 适量 ， 加 水 定量 稀释 制 成 每 1ml 约 含 
20mg 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 精密 量 取 锌 单元 素 标 准 溶 
液 (每 1ml 中 含 Zn 1000pg)5ml， 置 200ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀 
释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 精 密 量 取 2ml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 盐酸 
3ml， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 分 别 取 供 
试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 ， 照 原子 吸收 分 光 光 度 法 (通则 0406 
第 一 法 )， 在 213. 9nm 的 波长 处 测定 ， 供 试 品 溶液 的 吸光 度 
不 得 大 于 对 照 品 溶液 的 吸光 度 (0. 0025%)。 

重金 属 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 
含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

硒 取 本 品 3.0g， 加 甲醛 溶液 10ml， 缓 缓 加 入 盐酸 
2ml， 水浴 加 热 20 分 钟 ， 溶 液 显 粉 红色 。 与 男 取 本 品 1. 0g， 
精密 加 硒 标 准 溶液 (精密 称 取 硒 0. 100g， 加 硝酸 2mi， 蒸 干 ， 
残渣 加 水 2ml 使 溶解 ， 蒸 干 ， 重 复 操作 3 次 ， 残 潭 用 稀 盐 酸 
溶解 并 定量 转移 至 1000ml 量 瓶 中 ， 加 稀 盐酸 稀释 至 刻度 ， 
播 匀 ， 即 得 )0. 2ml， 加 甲醛 溶液 10m1， 缓 缓 加 人 盐酸 2ml， 
水 浴 加 热 20 分 钟 ， 制 得 的 对 照 溶液 的 颜色 比较 ， 不 得 更 深 
《0.001%% ) 。 

砷 盐 ” 取 本 品 0.5g， 加 水 10ml 溶解 后 ， 加 硫酸 lml， 
置 砂 洽 上 燕 至 白 烟 冒 出 ， 放 冷 ， 加 水 21ml 与 盐酸 5ml， 依 
法 检查 (通则 0822 第 二 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0004% ) 。 

【含量 测定 〗 取 本 品 约 0. 20g， 精 密 称 定 ， 加 适量 水 振 
摇 溶 解 后 ， 精 密 加 碳 滴 定 液 (0. 05mol/L)50ml， 密 塞 ， 在 暗 
处 放置 5 分 钟 ， 用 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 ， 至 
近 终 点 时 ， 加 淀粉 指示 液 Imlj， 继 续 滴定 至 蓝 色 消失 ， 并 将 
滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 碘 滴 定 液 (0. 05mol/L) 
相当 于 6. 302mg 的 Nas SO 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 抗 氧 剂 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 


无 水 枸 橡 酸 


无 水 枸 析 酸 


Wushui Juyuansuan 
Anhydrous Citric Acid 


O OH 


[ 
o 一 OH O 
OH HO 


Cse Hs O; 


192. 12 
[77-92-9] 

本 品 为 2- 羟基 丙烷 -1,2,3- 三 羧 酸 。 按 无 水 物 计 算 ， 含 
Ce HasO; 应 在 99.5%% 一 100.5%%。 

【性 状 〗》 本 品 为 无 色 的 半 透 明 结晶 、 白 色 颗 粒 或 白色 结 
部 性 粉末 ， 无 臭 ， 味 极 酸 ; 在 干燥 空气 中 微 有 风化 性 ; 水 溶 
液 显 酸性 反应 。 

本 品 在 水 中 极 易 溶解 ， 在 乙醇 中 易 溶 ， 在 乙醚 中略 深 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (通则 0612) 为 152 一 154C ， 熔 融 同 
时 分 解 。 

【鉴别 】(1)? 本 品 显 枸 橡 酸 盐 的 鉴别 反应 (通则 0301) 。 

(2)? 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 263 
图 ) 一 致 。 

【检查 】 溶 液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 2. 0g， 加 水 10ml 
使 溶解 后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902 第 一 法 )， 溶 液 
应 澄清 无 色 ， 如 显 色 ， 与 黄色 2 号 或 黄 绿色 2 号 标准 比 色 液 
(通则 0901 第 一 法 ) 比 较 ， 不 得 更 深 。 

氟 化 物 ” 取 本 品 10.0g， 依 法 检查 (通则 0801) ， 与 标准 
氧化 钠 深 液 5.0ml 制 成 的 对 照 液 比较 , 不 得 更 浓 
(0. 0005 % ) 。 

硫酸 盐 ” 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0802)， 与 标准 
硫酸 钾 溶液 1. 5ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0. 015%)。 

草酸 盐 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 10ml 溶解 后 ， 加 氨 试 液 中 
和 ， 加 氯 化 钙 试 液 2ml， 在 室温 放置 30 分 钟 ， 不 得 产生 浑浊 。 

易 炭 化 物 ” 取 本 品 1. 0g， 置 比 色 管 中 ， 加 95%(g/g) 硫 
酸 10ml,， 在 90C 土 1'C 加 热 1 小时， 立即 放 冷 ， 如 显 色 ， 与 
对 照 液 ( 取 比 色 用 氯 化 钴 液 0. 9ml、 比 色 用 重 铬 酸 钾 液 8. 9ml 
与 比 色 用 硫酸 铜 液 0. 2ml 混 匀 ) 比较 ， 不 得 更 深 。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 
定 ， 含 水 分 不 得 过 0.5%。 

炽 灼 残 温 ”不 得 过 0.1%( 通 则 0841) 。 

钙 赴 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 10ml 溶解 后 ， 加 氨 试 液 中 
和 ， 加 草酸 铵 试 液 数 滴 ， 不 得 产生 浑浊 。 

重金 属 ” 取 本 品 4. 0g， 加 水 10ml 溶解 后 ， 加 酚 酸 指示 
液 1 滴 ， 滴 加 氨 试 液 适量 至 溶液 显 粉红 色 ， 加 醋酸 盐 缓冲 液 
(pH3. 5)2ml 与 水 适量 使 成 25ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 
法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 五 。 
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砷 盐 ， 取 本 品 2.0g， 加 水 23ml 溶解 后 ， 加 盐酸 5ml， 
依法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0001%)。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 1. 5g， 精 密 称 定 ， 加 新 沸 过 的 冷 
水 40ml 溶解 后 ， 加 酚 栈 指示 液 3 滴 ， 用 氢 氧 化 钠 滴 定 液 
(lmol/L) 滴 定 。 每 1ml 氧 氧 化 钠 滴定 液 (lmol/L) 相 当 于 
64. 04mg 的 Cs Hs O;。 

【类 别 】 药 用 辅料 ，pH 值 调节 剂 ， 稳 定 剂 和 酸化 剂 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 


无 水 碳酸 钠 


Wushui Tansuanna 


Anhydrous Sodium Carbonate 


NasCOs 105. 99 
[497-19-8] 

本 品 通 过 氮 碱 法 亦 称 索 尔 维 法 制 得 。 按 干燥 品 计算 ， 含 
NasCO; 不 得 少 于 99.0% 。 

【性 状 〗】 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 ， 有 引 湿 性 。 

本 品 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 几乎 不 溶 。 

【鉴别 〗 本 品 显 钠 盐 和 碳酸 盐 的 鉴别 反应 (通则 0301) 。 

【检查 】 溶 液 的 油 清 度 与 颜色 取 本 品 2. 0g， 加 水 10ml 
溶解 后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 应 澄清 无 
色 ; 如 显 浑 池 ， 与 1 号 浊 度 标准 液 ( 通 则 0902) 比 较 ， 不 得 
更 浓 ;， 如 显 色 ， 与 黄色 1 号 标准 比 色 液 (通则 0901 第 一 法 ) 
比较 ， 不 得 更 深 。 

氢化 物 取 本 品 0.4g， 依 法 检查 (通则 0801)， 与 标准 
氧化 钠 溶 液 5.0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 
(0.0125% ) 。 

硫酸 盐 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0802)， 与 标准 
硫酸 钾 深 液 2.5ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 
(0. 025 % ) 。 

铵 盐 取 本 品 1. 0g， 加 氢 氧 化 钠 试 液 10ml， 加 热 ， 发 
生 的 蒸气 遇 湿 润 的 红色 石 划 试纸 不 得 变 蓝 色 。 

碳酸 氨 钠 取 本 品 0.4g， 加 水 20ml 溶解 后 ， 加 入 毛 
化 钢 试 液 20ml， 滤 过 。 取 续 滤 液 10ml 加 入 酚 栈 指示 液 
0. 1ml， 溶 液 不 得 变 红 ; 剩余 续 滤 液 者 沸 2 分 钟 ， 溶 液 仍 应 
澄清 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 , 在 105C 干 燥 4 小时， 减 失 重量 不 
得 过 2.0% (通则 0831) 。 

铁 盐 取 本 品 1.0g， 加 水 适量 溶解 后 ， 加 稀 盐酸 使 成 
微 酸 性 ， 煮 沸 除 尽 二 氧化 碳 气体 ， 放 冷 ， 用 水 稀释 制 成 
25ml， 依 法 检查 (通则 0807)， 与 标准 铁 溶液 5. 0ml 制 成 的 
对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 (0. 005%%) 。 

重金 属 。 取 砷 盐 检 查 项 下 供 试 品 溶液 5ml， 依 法 检查 
(通则 0821 第 一 法 )， 应 符合 规定 ( 百 万 分 之 五 十 )。 
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砷 盐 取 本 品 2.0g， 加 盐酸 5ml 与 水 25ml 后 ， 煮 沸 除 
尽 二 氧化 碳 气体 ， 放 冷 ， 滴 加 5mol/L 氢 氧 化 钠 溶液 至 溶液 
星 中 性 并 用 水 稀释 至 50ml， 摇 匀 ， 分 取 10ml， 依 法 检查 ( 通 
则 0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0005%)。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 1. 5g， 精 密 称 定 ， 加 水 50ml 使 
溶解 ， 加 甲 基 红 - 溴 甲 酚 绿 混合 指示 液 10 滴 ， 用 盐酸 滴定 液 
(1. 0mol/L) 滴 定 至 溶液 由 绿色 转变 为 紫红 色 ， 煮 沸 2 分 钟 ， 
冷却 至 室温 ， 继 续 滴 定 至 溶液 由 绿色 转变 为 暗 紫色 ， 并 将 滴 
定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 盐酸 滴定 液 (1. 0mol/L) 
相当 于 53. 00mg 的 Na CO;。 

【类 别 】 药 用 辅料 ，pH 值 调 节 剂 等 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 


无 水 磷酸 氨 二 钠 
Wushui Linsuan Qing’erna 


Disodium Hydrogen Phosphate Anhydrous 


Nas HPO, 
[7558-79-4] 

本 品 按 于 燥 品 计算 ， 含 Nas HPO, 不 得 少 于 99. 0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 粉末 ， 具 引 湿性 。 

本 品 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 几乎 不 溶 。 

【鉴别 〗 本 品 的 水 溶液 显 钠 盐 与 磷酸 盐 的 鉴别 反应 (通则 
0301) 。 

【检查 】 碱 度 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 20ml 溶解 后 ， 依 法 
测定 (通则 0631) ，pH 值 应 为 9. 0 一 9. 4。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 1. 0g， 加 水 10ml， 充 分 
振 揪 使 溶解 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 应 澄 
清 无 色 。 

握 化 物 取 本 品 5.0g， 依 法 检查 (通则 0801)， 与 标准 
氢化 钠 溶 液 5. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 001%)。 

硫酸 盐 取 本 品 2.0g， 依 法 检查 (通则 0802)， 与 标准 
硫酸 钾 溶 液 2. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 01%)。 

碳酸 盐 取 本 品 2.0g， 加 水 10ml， 痢 沸 ， 冷却 后 ， 如 
盐酸 2ml， 应 无 气泡 产生 。 

水 中 不 溶 物 “ 取 本 品 20. 0g， 加 热 水 100ml 使 溶解 ， 用 
经 105C 干 燥 至 恒 重 的 4 号 垂 熔 霸 塌 滤 过 ， 沉淀 用 热 水 
200ml 分 10 次 洗涤 ， 在 105'C 干 燥 2 小时， 遗留 残渣 不 得 过 
10mg(0.05% ) 。 

还 原 物质 取 本 品 5.0g， 加 新 沸 过 的 冷水 溶解 并 稀释 
至 50ml, 摇 匀 ， 量 取 5. 0ml, 加 稀 硫酸 5ml 与 高 锰 酸 钾 滴 定 
液 (0.02mol/L)0. 25ml， 在 水 浴 加 热 5 分 钟 ， 溶 液 的 紫红 色 
不 得 消失 。 

磷酸 二 氢 钠 ” 取 含 量 测定 项 下 测定 结果 并 按 下 式 计算 ， 
含 磷酸 二 氢 钠 应 不 得 过 2. 5%。 
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干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 130 人 干燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 
得 过 1.0% (通则 0831) 。 

铁 盐 取 本 品 0. 50g， 加 水 20ml 使 溶解 ， 加 盐酸 溶液 
(1>2)1ml 与 10% 磺 基 水 杨 酸 溶液 2ml， 摇 匀 ， 加 氨 试 液 
5ml， 扬 匀 ， 如 显 色 ， 与 标准 铁 溶液 (通则 0807)1. 0ml 用 同 
一 方法 制 成 对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 ( 0. 002%)。 

重金 属 取 本 品 2.0g， 加 水 15ml 溶解 后 ， 加 盐酸 适量 
调节 溶液 pH 值 约 为 4， 加 醋酸 盐 缓 冲 液 (pH3.5)2ml 与 水 
适量 使 成 25ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 含 重金 属 不 
得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 取 本 品 1.0g， 加 水 23ml 溶解 后 ， 加 盐酸 5ml， 
依法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0002%)。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 2. 5g， 精 密 称 定 ， 加 新 沸 过 的 冷 
水 25ml 溶解 后 ， 精 密 加 入 盐酸 滴定 液 (l1mol/L) 25ml， 照 电 
位 滴定 法 (通则 0701)， 用 和 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (lmol/L) 滴 定 ， 
记录 第 一 突 唉 点 消耗 毛毛 化 钠 滴 定 液体 积 Ni 与 第 二 突 跃 点 
消耗 氨 气 化 钠 滴定 液 总 体积 Ne ， 以 第 一 个 突 牙 点 消耗 的 氢 
氧化 钠 滴定 液体 积 计算 含量 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校 
正 N;。 每 lml 盐酸 滴定 液 (lmol/L) 相 当 于 142.0mg 的 
Nas HPO, 。 

【类 别 】〗 药 用 辅料 ，pH 值 调 节 剂 和 缓冲 剂 等 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 


x100% 


无 水 磷酸 氨 鲈 


Wushui Linsuan Qinggoai 


Anhydrous Calcium Hydrogen Phosphate 


CaHPO， 136. 06 
[7757-93-9] 

本 品 含 CaHPO, 应 为 98. 0%~103.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 粉末 ; 无 臭 。 

本 品 在 水 或 乙醇 中 几乎 不 溶 ， 在 稀 盐 酸 或 稀 硝酸 中 
易 溶 。 

【鉴别 】 本 品 的 酸性 溶液 显 钙 盐 与 磷酸 盐 鉴 别 (2) 和 (3) 
的 反应 (通则 0301)。 

【检查 】 气 化 物 取 本 品 0.20g， 加 水 10ml 与 硝酸 
2ml， 绥 组 加 热 至 溶解 ， 放 冷 ， 依 法 检查 (通则 0801)， 与 
标准 氢化 钠 溶 液 10. 0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 
(0.05%).。 

硫酸 盐 ” 取 本 品 1.0g， 加 少量 稀 盐酸 ,使 恰 能 溶解 ， 
用 水 稀释 至 100ml， 摇 匀 ， 滤 过 ， 取 滤液 20ml， 加 水 5ml， 
依法 检查 (通则 0802)， 与 标准 硫酸 钾 溶 液 4. 0ml 制 成 的 对 
照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 2%)。 


无 水 磷酸 氮 镍 


所 化 物 操作 时 使 用 塑料 用 具 。 精 密 称 取经 105 立 干燥 
4 小 时 的 气 化 钠 221mg， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 适量 使 溶 
解 ， 加 缓冲 液 ( 取 枸 橡 酸 钠 73. 5g， 加 水 250ml 使 溶解 ， 即 
得 )50. 0ml， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 即 得 毛 标 准 贮备 液 (每 
lml 相当 于 lmg 的 F)。 精 密 量 取 氟 标 准 贮备 液 适 量 ， 加 组 
冲 液 分 别 稀释 制 成 每 1ml 中 含 F 0.1、0.2、0.5、1. 0yg 的 
标准 溶液 。 取 本 品 约 2.0g， 精 密 称 定 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 
加 水 20ml 与 盐酸 2. 0ml， 振 荡 使 溶解 ， 加 缓冲 液 50ml， 用 
水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 即 得 供 试 品 溶液 。 以 氟 离 子 选 择 电 极 
为 指示 电极 ， 饱 和 甘于 电极 为 参 比 电极 ,分 别 测量 上 述 标 准 
溶液 和 供 试 品 溶液 的 电位 响应 值 (mV)。 以 氰 离子 浓度 
(pg/ml) 的 对 数值 (logO) 为 z 轴 ， 以 电位 响应 值 为 y 轴 ， 绘 制 
标准 曲线 ， 根 据 测 得 的 供 试 品 溶液 的 电位 值 ， 从 标准 曲线 上 
确定 供 试 品 溶液 中 气 离子 浓度 ， 含 气 化 物 不 得 过 0. 005%% 。 

碳酸 盐 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 5ml， 混 匀 ， 加 盐酸 2ml， 
不 得 泡 沸 。 

盐酸 中 不 溶 物 ” 取 本 品 约 5.0g， 精 密 称 定 ， 加 盐酸 
10ml 与 水 40ml， 加 热 溶 解 后 ， 用 水 稀释 至 100ml， 如 有 不 
溶 物 ， 滤 过 ， 滤 酒 用 水 洗 净 ， 至 洗 液 不 显 所 化物 的 反应 ， 在 
105C 干 燥 1 小 时 ， 遗 留 残 酒 不 得 过 5mg。 

炽 灼 失重 取 本 品 约 1. 0g， 精 密 称 定 ， 在 800 心 炽 灼 至 
恒 重 , 减 失重 量 应 为 6.6% 一 8.5%。 

钢 盐 ” 取 本 品 0. 50g， 加 水 10ml， 加 热 ， 滴 加 盐酸 ， 随 
滴 随 搅拌 ， 使 溶解 ， 滤 过 ， 滤 液 中 加 硫酸 钾 试 液 2ml，10 分 
钟 内 不 得 发 生 浑 浊 。 

铁 盐 取 本 品 2.5g， 加 稀 盐 酸 20ml， 加 热 使 溶解 ， 用 
水 稀释 至 50ml， 取 稀释 液 1. 0ml， 依 法 检查 (通则 0807)， 
与 标准 铁 溶 液 2.0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 深 
(0.04%), 

铝 盐 取 本 品 约 0.2g， 精 密 称 定 ， 置 50ml 量 瓶 中 ， 用 
硝酸 溶液 (1 一 100) 溶 解 并 稀释 至 刻度 ， 扬 勾 ， 作 为 供 试 品 溶 
液 ; 另 取 标 准 铝 溶液 (每 lml 中 相当 于 10yg 的 Pb) 适 量 ， 用 
硝酸 溶液 (1 一 100) 稀 释 制 成 每 1ml 中 含 0ng、1l0ng、20ng、 
30ng、40ng、50ng 的 对 照 品 溶液 。 照 原子 吸收 分 光 光 度 法 
(通则 0406 第 一 法 )， 以 石墨 炉 为 原子 化 器 ， 在 283. 3nm 的 
波长 处 测定 ， 计 算 ， 即 得 。 含 铅 不 得 过 0.0005% 。 

砷 盐 ， 取 本 品 1. 0g， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml 溶解 后 ， 依 
法 检查 (通则 0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0002%% ) 。 

【含量 测定 〗】 取 本 品 约 0.6g， 精 密 称 定 ， 加 稀 盐 酸 
10ml， 加 热 使 溶解 ， 冷 却 ， 移 至 100ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 
刻度 ， 摇 匀 ; 精密 量 取 10ml， 加 水 50ml， 用 氮 试 液 调节 至 
中 性 后 ， 精 密 加 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴 定 液 (0.05mol/L) 
25ml， 加 热 数 分钟 ， 放 冷 ， 加 氨 - 氮 化 外 缓冲 液 (pH10.0) 
10ml 与 铬 黑 指示 剂 少许 ， 用 锌 滴定 液 (0.05mol/L) 滴 定 
至 溶液 显 紫 红色 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 
乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴 定 液 (0. 05mol/L) 相 当 于 6. 803mg 的 
CaHPO, 。 
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【类 别 】 药 用 辅料 ， 稀 释 剂 。 
【贮藏 】 密 封 保存 。 


木 暮 淀 粉 
Mushu Dianfen 


Tapioca Starch 


本 品系 自 大 戟 科 植物 木 昔 Manihot utilissima Pohi 的 块 
根 中 制 得 。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 粉末 。 

本 品 在 冷水 或 乙醇 中 均 不 溶 。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 适量 ,用 甘油 醋酸 试 液 装 片 (通则 
2001)， 在 显微镜 下 观察 ， 多 为 单 粒 ， 圆 形 或 椭圆 形 ， 直 径 
为 5~35pgm， 旁 边 有 一 四 处 ; 脐 点 中 心性 ， 呈 图 点 状 或 线 
状 ， 层 纹 不 明显 。 在 偏光 显微镜 下 观察 ， 呈 现 偏光 十 字 , 十 
字 交 叉 位 于 颗粒 脐 点 处 。 

(2) 取 本 品 约 lg， 加 水 15ml， 者 沸 ， 放 冷 ， 即 成 类 白色 
半 透 明 的 凝 胶 状 物 。 

(3) 取 鉴别 (2) 项 下 凝 胶 状 物 约 1E， 加 碘 试 液 1 滴 ， 即 
显 蓝 色 或 蓝 黑 色 ， 加 热 后 逐渐 褪色 ， 放 冷 ， 蓝 色 复 现 。 

【检查 】 酸 度 ” 取 本 品 5.0g， 加 水 25ml， 振 摇 5 分 钟 ， 
使 混 匀 ， 静 置 15 分 钟 ， 依 法 测定 (通则 0631)，pH 值 应 为 
4.5 一 7.0。 

外 来 物质 ” 取 本 品 适量 ， 用 甘油 醋酸 试 液 装置 (通则 
2001) ， 在 显微镜 下 观察 ， 不 得 有 其 他 品种 的 淀粉 颗粒 。 

二 氧化 硫 ” 取 本 品 适量 ,依法 检查 (通则 2231)， 含 二 
氧化 硫 不 得 过 0. 004%。 

氢化 物质 取 本 品 4.0g， 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 加 水 
50. 0ml， 密 塞 ， 振 摇 5 分 钟 ， 转 人 只 塞 离心 管 中 ， 离 心 至 洽 
清 ， 取 上 清 液 30. 0m1， 置 碘 量 瓶 中 ， 加 冰 酷 酸 1ml 与 碘 化 
钾 1.0g， 密 塞 ， 播 匀 ， 置 暗 处 放置 30 分 钟 ， 加 淀粉 指示 液 
1ml， 用 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 (0.002molL) 滴 定 至 蓝 色 消 失 ， 
并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 硫 代 硫酸 钠 滴定 液 
(0. 002mol/L) 相 当 于 34pg 的 氧化 物质 (以 过 氧化 氢 Hz O， 
计 )， 消耗 硫 代 硫 酸 钠 滴 定 液 (0.002moML) 不 得 过 1.4ml 
(0. 002% )。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105C 干 燥 5 小 时 , 减 失重 量 不 
得 过 15.0%( 通 则 0831) 。 

灰分 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 2302)， 遗 留 残渣 不 得 
过 0.3%。 

铁 盐 取 本 品 1. 50g， 加 2molL 盐酸 溶液 15ml， 振 播 
5 分 钟 ， 滤 过 ， 取 滤液 10ml 置 50ml 纳 氏 比 色 管 中 ， 加 过 破 
酸 钻 50mg， 用 水 稀释 成 35ml 后 ， 依 法 检查 (通则 0807)， 
与 标准 铁 溶液 2.0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 
(0. 002 % )。 
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微生物 限度 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106)， 每 1g 供 试 品 中 需 氧 菌 总 数 不 得 过 1000cfu， 霉 菌 和 
酵母 菌 总 数 不 得 过 100cfu， 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 填 充 剂 和 骨 解 剂 等 。 

【贮藏 】 密 封 保 存 。 


Cs Ho Os 150, 13 
[58-86-6] 

本 品 按 干 燥 品 计算 ， 含 Cs HioO; 应 为 98.0%~102.0%。 

【性 状 工 本 品 为 白色 或 类 白色 晶体 ， 或 无 色 针 状 物 ， 略 
有 甜 味 。 

本 品 在 水 中 易 溶 ， 在 热 乙醇 中 溶解 ， 在 乙醇 中 微 溶 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 约 10g， 精 密 称 定 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 
用 水 80ml 与 氨 试 液 1ml 溶解 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 名， 放 
置 30 分钟， 依法 测定 (通则 0621)， 比 旋 度 为 十 18.5"~~ 
十 19. 5°。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 0. lg， 加 水 10ml 溶解 后 ， 加 碱 性 酒 
石 酸 铜 试 液 3ml， 加 热 ， 即 产生 红色 沉淀 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 ， 供 试 品 溶液 主峰 
的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (通则 
0402) 。 

【检查 】 酸 度 ” 取 本 品 5.0g8， 加 水 25ml 使 溶解 ， 依 法 
测定 (通则 0631) ，pH 值 为 5. 0 一 7. 0。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 1.0g， 用 水 10ml 溶解 
后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902) ， 溶 液 应 澄清 无 色 。 

氯 化 物 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0801), 与 标准 
氯 化 钠 溶液 5. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0.005% ) 。 

硫酸 盐 ” 取 本 品 2.0g， 依 法 检查 (通则 0802)， 与 标准 
硫酸 钾 溶 液 1. 0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0. 005%)。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ， 精 密 称 定 ， 用 流动 相 溶解 并 稀 
释 制 成 每 1ml 中 约 含 5mg 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶液 ， 精密 
量 取 1ml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 流动 相 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 
作为 对 照 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 方法 ， 取 对 照 溶 液 20pl 
注 人 液 相 色谱 仪 ， 调 节 检 测 灵敏 度 ， 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 
约 为 满 量 程 的 25%; 精密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶液 各 
2081， 分 别 注 人 液 相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 
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间 的 3 倍 ， 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 ， 单 个 杂质 峰 面 
积 不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 (1.0%)， 各 杂质 峰 面积 的 和 
不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 2 倍 (2.0% ) 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 1.0g， 在 105 干燥 至 恒 重 (通则 
0831) ， 减 失重 量 不 得 过 0. 3%。 

炽 灼 残渣” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0.1%。 

铁 盐 取 本 品 2. 0g， 依 法 检查 (通则 0807)， 与 标准 铁 
溶液 1. 0ml 制 成 的 对 照 溶液 比较 ， 不 得 更 深 (0. 0005%)。 

重金 属 ” 取 本 品 2.0g， 用 水 20ml 溶解 后 ， 加 醋酸 盐 绥 
冲 液 (pH3. 5)2ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 含 重金 属 
不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (通则 0512) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 氨基 键 合 硅胶 为 填充 
剂 ， 以 乙 膊 -水 (65 : 35) 为 流动 相 ; 示 差 检测 器 ， 检 测 器 温 
度 40C; 柱 温 45C。 取 DD- 木 糖 与 果糖 ， 用 流动 相 溶解 并 定 
量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 D- 木 糖 与 果糖 为 1mg 与 0. 2mg 的 
系统 适用 性 溶液 ， 摇 匀 ， 取 20x1， 注 人 液 相 色谱 议 ， 记 录 色 
谱 图 。D- 木 糖 峰 与 果糖 峰 的 分 离 度 应 大 于 1. 5。 

测定 法 ” 取 本 品 适量 ， 精 密 称 定 ， 用 流动 相 溶 解 稀释 并 
定量 制 成 每 Iml 中 约 含 1mg 的 溶液 ， 摇 匀 ， 精 密 量 取 20pl， 
注 人 液 相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ; 另 取 木 糖 对 照 品 ， 同 法 测 
定 ， 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 ， 即 得 。 

类别 〗 药 用 辅料 ， 甜 味 剂 和 稀释 剂 等 。 

贮藏 3 密闭 ， 在 阴凉 于 燥 处 保存 。 


木 糖 醇 
Mutangchun 
Xylitol 


HO H 


HO OH 


HO Hd 
152. 15 

[87-99-0] 

本 品 为 1,2,3,4,5- 戊 五 醇 ， 按 干燥 品 计算 ， 含 Cs Hs O; 
不 得 少 于 98.0% 。 

KK 制 法 】 由 玉米 芯 、 甘 芒 渣 等 物质 中 提取 ， 经 水 解 、 脱 
色 、 离 子 交换 、 加 和 氨 、 燕 发 、 结 晶 等 工艺 加 工 而 成 。 

【性 状 】〗】 本 品 为 白色 结晶 或 结晶 性 粉末 ， 无 臭 ; 味 甜 ; 
有 引 湿性 。 

本 品 在 水 中 极 易 溶解 ， 在 乙醇 中 微 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (通则 0612) 为 91.0~94. 5C。 

【 瘤 别 】(1) 取 本 品 0.5g， 加 盐酸 0. 5ml 与 二 氧化 铝 
0. 1g， 置 水 滩 上 加 热 ， 溶 液 即 显 黄 绿色 。 


Cs Hi O; 


木 糖 本 


(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 (光谱 集 
1088 图 ) 一 致 。 

【检查 】 酸 度 取 本 品 5.0g， 加 水 10ml 使 溶解 ， 依 法 
测定 (通则 0631)，pH 值 应 为 5. 0 一 7. 0。 

溶液 的 证 清 度 与 颜色 取 本 品 1. 0g， 用 水 10ml 溶解 ， 
依法 检查 (通则 0901 与 通则 0902) ， 溶 液 应 澄清 无 色 。 

气 化 物 取 本 品 0. 5g 或 1.0g( 供 注射 用 )， 依 法 检查 
(通则 0801)， 与 标准 氧化 钠 溶液 5. 0mil 制 成 的 对 照 液 比较 ， 
不 得 更 浓 (0. 01%) 或 (0.005%)。 

硫酸 盐 ” 取 本 品 2.0g 或 5.0g( 供 注射 用 )， 依 法 检查 
(通则 0802)， 与 标准 硫酸 钾 溶 液 3. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 
不 得 更 浓 (0.015% ) 或 (0.006%) 。 

电导 率 ” 取 本 品 20.0g8， 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 水 溶解 并 
稀释 至 刻度 ， 依 法 测定 (通则 0681) ， 不 得 过 20kS， cm-: 。 

还 原 糖 ” 取 本 品 0.50g， 置 具 塞 比 色 管 中 ， 加 水 2,0mi 
使 溶解 ， 加 入 碱 性 酒石酸 铜 试 液 1. 0ml， 密 塞 ， 水 浴 加 热 5 
分 钟 ， 放 冷 ， 溶 液 的 浊 度 与 用 每 1ml 含 0. 5mg 葡萄 糖 溶液 
2. 0ml 同 法 制 得 的 对 照 溶液 比较 ， 不 得 更 浓 ( 含 还 原 糖 以 葡 
萄 糖 计 ， 不 得 过 0, 2%)。 

总 糖 ” 取 本 品 1. 0g， 加 水 15ml 溶解 后 ， 加 稀 盐酸 4ml， 
置 水 洽 上 加 热 回 流 3 小 时 ， 放 冷 ， 滴 加 氢气 化 钠 试 液 ， 调 节 
pH 值 约 为 5， 用 水 适量 转移 至 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 
刻度 ， 摇 匀 ， 精 密 量 取 4. 0ml， 加 水 1. oml1， 摇 匀 ， 作 为 供 
试 品 溶液 ， 另 取 在 105YC 干燥 至 恒 重 的 葡萄 精 适 量 ， 精 密 称 
定 ， 加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 0. 2mg 的 溶 
液 ， 取 5. 0mi， 作 为 对 照 品 溶液 ; 取 上 述 两 种 溶液 ， 分 别 
加 铜 溶液 2. 5sml， 摇 匀 ， 置 水 浴 中 煮沸 5 分 钟 ， 放 冷 ， 分 
别 加 磷 钻 酸 溶液 2.5ml， 立 即 揪 勾 ; 供 试 品 溶液 如 显 色 ， 
与 对 照 品 溶液 比较 ,不 得 更 深 ( 含 总 糖 以 葡萄 糖 计算 ,不 
得 过 0. 5%)。 

有 关 物 质 分 别 精密 称 取 L- 阿 拉 伯 糖 醇 对 照 品 、 半 和 乳 
糖 醇 对 照 品 、 甘 露 醇 对 照 品 及 山梨 醇 对 照 品 各 约 5mg， 置 
20ml 量 瓶 中 ， 用 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 作 为 对 照 品 
溶液 。 另 精密 称 取 赤 巷 糖 醉 5mg， 置 25ml 量 瓶 中 ， 用 水 溶 
解 并 稀释 至 刻度 ， 作 为 内 标 溶液 。 精 密 量 取 对 照 品 溶液 1ml 
置 100ml 圆 底 烧 瓶 中 ， 精 密 加 入 内 标 溶液 Iml， 置 60C 水 浴 
上 旋转 蒸发 至 干 后， 精密 加 入 无 水 吡啶 1ml 与 乙酸 本 1ml， 
回流 者 沸 1 小 时 至 完全 乙酰 化 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521)， 
用 14% 氰 再 基 茶 基 (86%) 二 甲 基 聚 硅 氧 烷 为 固定 液 的 毛细 
管 柱 ， 程 序 升温 ， 起 始 温度 为 170C ， 维 持 1 分 钟 ， 以 每 分 
钟 10 仿 的 速率 升温 至 230'C ， 维 持 30 分 钟 ; 分 流 比 20 : 1， 
进 样 口 温度 及 检测 器 温度 均 为 250'C 。 取 上 述 对 照 品 乙酰 化 
溶液 1 由 ， 注 人 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 。 半 乳糖 醇 峰 及 山梨 
醇 峰 的 分 离 度 应 大 于 2. 0。 另 取 本 品 约 5.0g， 精 密 称 定 ， 置 
100ml 量 瓶 中 ， 用 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶 
液 ， 同 法 测定 。 供 试 品 乙酰 化 溶液 的 色谱 图 中 ， 如 有 上 述 对 照 
品 杂 质 峰 ， 按 内 标 法 以 峰 面积 计算 ， 杂 质 总 量 不 得 过 2.0% 。 
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干燥 失重 ” 取 本 品 1.0g， 以 五 氧化 二 磷 为 干燥 剂 ， 减 
压 干燥 24 小 时 ， 减 失重 量 不 得 过 1. 0% (通则 0831) 。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 不 得 
过 0.2% 或 0.1%( 供 注射 用 ) 。 

镍 盐 取 本 品 0. 5g， 加 水 5ml 溶解 后 ， 加 溴 试 液 1 滴 ， 
振 摇 1 分 钟 ， 加 氨 试 液 1 滴 ， 加 1% 丁 二 酮 脖 的 乙醇 溶液 
0. 5ml， 摇 匀 ， 放 置 5 分 钟 ， 如 显 色 ， 与 镍 对 照 溶液 1. 0ml， 
用 同一 方法 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 深 (0. 0002%)。 

重金 属 取 本 品 2.0g 或 4.0g( 供 注射 用 )， 加 水 23ml 
溶解 后 ， 加 稀 醋 酸 2ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 含 
重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 或 百 万 分 之 五 〈 供 注射 用 ) 。 

砷 盐 取 本 品 2.0g， 加 水 23ml 溶解 后 ， 加 盐酸 5ml， 
依法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0001%)。 

细菌 内 毒 案 ( 供 注射 用 )” 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 
1143)， 每 1g 木 糖 醇 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 2. 5EU。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0.2g， 精 密 称 定 ， 置 100ml 量 瓶 
中 ， 用 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ; 精密 量 取 5ml， 置 碘 瓶 
中 ,精密 加 高 碳酸 钾 溶 液 ( 称 取 高 碘 酸 钾 2.3g， 加 lmol/L 
硫酸 溶液 16. 3ml 与 水 适量 使 溶解 ， 再 用 水 稀释 至 500ml) 
15ml 与 0. 5mol/L 硫酸 溶液 10ml， 置 水 浴 上 加 热 30 分 钟 ， 
放 冷 ， 加 碘化钾 1. 5g， 密 塞 ， 轻 轻 振 揪 使 溶解 ， 暗 处 放置 5 
分 钟 ， 用 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 ， 至 近 终 点 时 ， 
加 淀粉 指示 液 2ml1， 继 续 滴定 至 蓝 色 消失 ， 并 将 滴定 的 结果 
用 空白 试验 校正 。 每 lml 硫 代 硫酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 相 
当 于 1. 902mg 的 Cs His O; 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 甜 味 剂 等 。 

【贮藏 ”密闭 ， 在 阴凉 干燥 处 保存 。 

注 : (1) 铜 溶液 ” 取 无 水 碳酸 钠 4g， 加 水 40ml 使 溶解 ， 
加 酒石酸 0.75g， 振 摇 使 溶解 ; 另 取 硫酸 铜 (CuSO,，5H;O 〇 ) 
0. 45g， 加 水 10ml 使 溶解 ， 与 上 述 溶 液 混 合 ， 加 水 至 100ml， 
摇 匀 ， 即 得 。 

(2) 磷 钻 酸 溶液 ” 取 钻 酸 3. 5g， 忽 酸 钠 0.5g， 加 5% 毛 
氧化 钠 溶 液 40ml， 煮 沸 20 分 钟 ， 放 冷 ， 加 磷酸 12. 5ml， 加 
水 稀释 至 50ml， 扬 名， 即 得 。 

(3) 镍 对 照 溶 液 的 制备 ”精密 称 取 硫 酸 镍 铵 0. 673g， 置 
1000ml 量 瓶 中 ， 加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 镍 贮 
备 液 (lml 相当 于 0. 1mg 的 Ni) ， 精 密 量 取 镍 贮备 液 1ml， 置 
100ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 扬 勾 ， 即 得 (每 Iml 相当 
于 1pg 的 ND。 
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【类 别 】 药 用 辅料 ， 增 溶剂 等 。 


月 桂山 梨 坦 ( 司 盘 20) 
Yuegui ShanlitanCSipan 20) 
Sorbitan Laurate(Span 20) 


[1338-39-2] 

本 品 为 山梨 坦 与 单 月 桂 酸 形成 酯 的 混合 物 ， 系 山梨 醇 脱 
水 ， 在 碱 性 催化 剂 下 ， 与 月 桂 酸 酯 化 而 制 得 ;或 由 山梨 醇 与 
月 桂 酸 在 180 一 280C 下 直接 酯 化 而 制 得 。 

【性 状 了 本 品 为 淡 黄 色 至 黄色 油状 液体 ;有 轻微 异 臭 。 

本 品 在 乙酸 乙 酯 中 微 溶 ， 在 水 中 不 溶 。 

酸 值 本 品 的 酸 值 (通则 0713) 不 大 于 8。 

和 邱 化 值 ”本 品 的 皂 化 值 ( 通 则 0713) 为 158 一 170( 皂 化 时 
间 1 小 时 ) 。 

凑 值 本 品 的 产值 (通则 0713) 为 330 一 358。 

碘 值 ”本 品 的 碳 值 (通则 0713) 不 大 于 10。 

过 氧化 值 ” 本 品 的 过 氧化 值 (通则 0713) 不 大 于 5。 

【鉴别 〗】 取 本 品 约 2g， 置 250ml 烧瓶 中 ， 加 乙醇 100ml 
和 和 氢 氧化 钾 3. 5g， 混 匀 ， 加 热 回 流 2 小 时 ， 加 水 约 100ml， 
趁 热 转移 至 250ml 烧杯 中 ， 置 水 浴 上 蒸发 并 不 断 加 入 水 ， 继 
续 燕 发 ， 直 至 无 乙醇 气味 ， 最 后 加 热 水 100ml， 趁 热 缓 缓 滴 
加 硫酸 溶液 (1-~2) 至 石 蕊 试纸 显 中 性 ， 记 录 所 消耗 的 体积 ， 
继续 滴 加 硫酸 溶液 (1 一 2)( 约 为 上 述 消耗 体积 的 10%)， 甫 
置 使 下 层 液体 澄清 。 转 移 上 述 溶液 至 500ml 分 液 漏斗 中 ， 用 
正己 烷 提取 3 次 ,每 次 100ml， 弃 去 正己 烷 层 ， 取 水 层 溶 
液 ， 用 10% 和 氢 氧 化 钾 溶 液 调节 pH 值 至 7.0， 水 浴 燕 发 至 
干 ， 残 酒 ( 如 有 必要 ， 将 残渣 研 碎 ) 加 无 水 乙醇 150ml， 用 
玻 棒 搅拌 ， 置 水 浴 中 煮沸 3 分 钟 ， 将 上 述 溶 液 置 铺 有 硅 营 
土 的 漏斗 中 ， 滤 过 ， 溶 液 蒸 干 ， 残 酒 加 甲醇 2ml 溶解 ， 作 
为 供 试 品 溶液 ， 另 分 别 取 蜡 山 梨 醇 33mg、1,4- 去 水 山梨 醇 
25mg 与 山梨 醇 25mg， 加 甲醇 1ml 溶解 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 
照 薄 层 色谱 法 (通则 0502) 试 验 ， 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 2pl， 
分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ， 以 丙酮 - 冰 醋 酸 (50 : 1) 为 
展开 剂 ， 展开 ， 取 出 ， 晾 干 ， 喷 硫酸 溶液 (1 一 2) 至 恰好 湿 
润 ， 立 即 于 200'C 加 热 至 斑点 清晰 ， 冷却 ,立即 检视 。 供 
试 品 溶液 所 显 斑点 的 位 置 与 颜色 应 与 对 照 品 溶液 斑点 
相同 。 

【检查 】 脂 肪 酸 组 成 ” 取 本 品 0.1g， 置 25ml 锥 形 瓶 中 ， 
加 入 0. 5mol/L 的 氧 氧化 钠 甲 醇 溶液 2ml， 振 播 至 溶解 ， 加 
热 回流 30 分 钟 ， 沿 冷凝 管 加 14% 的 三 氧化 硼 甲醇 溶液 2ml， 
加 热 回 流 30 分 钟 ， 沿 冷凝 管 加 正 庚 烷 4ml， 加 热 回 流 5 分 
钟 ， 放 冷 ， 加 饱和 氢化 钠 溶液 10ml， 振 摇 15 秒 ， 加 饱和 和 握 
化 钠 溶液 至 瓶颈 部 ， 混 匀 ， 静 置 分 层 ， 取 上 层 液 2m1， 用 水 
洗涤 3 次 ， 每 次 2ml， 取 上 层 液 经 无 水 硫酸 钠 干燥 ， 作 为 供 
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试 品 溶液 ， 分 别 精 密 称 取 下 列 各 脂肪 酸 甲 酯 对 照 品 适量 ， 用 
正 庚 烷 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 已 酸 甲 酯 0. 1Img、 辛 酸 甲 
醋 0.7mg、 淆 酸 甲 酯 0.5mg、 月 桂 酸 甲 酯 4. 0omg、 肉 豆 荡 酸 
甲 酯 2.0mg、 棕 榈 酸 甲 醋 1. 0mg、 硬 脂 酸 甲 酯 0. 5mg、 油 酸 
甲 酯 1.0mg、 亚 油 酸 甲 酯 0. 2mg 的 混合 对 照 品 溶液 (1)， 取 
1.0ml， 置 10ml 量 瓶 中 、 加 正 庚 烷 稀 释 至 刻度 ， 摇 匀 ，、 作 为 
混合 对 照 品 溶液 (2) 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 ， 以 聚 
乙 二 醇 为 固定 液 的 毛细 管 柱 为 色谱 柱 ， 初 始 温度 170C， 以 
每 分 钟 2C 的 速率 升温 至 230C ， 维 持 10 分 钟 ， 进 样 口 温度 
250C ， 检 测 器 温度 250C， 取 混合 对 照 品 溶液 (1)、(2) 各 
lx1， 分 别 注 入 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 混合 对 照 品 溶液 
(1) 中 各 组 分 脂肪 酸 甲 酯 峰 间 的 分 离 度 不 小 于 1.8， 理 论 板 
数 按 已 酸 甲 酯 蜂 计算 不 得 低 于 30 000， 混 合 对 照 品 溶液 (2) 
中 最 小 脂肪 酸 甲 酯 峰 的 信 噪 比 应 大 于 5。 取 供 试 品 溶液 1pl， 
注 和 人 气相 色谱 仪 ， 按 峰 面积 归 一 化 法 计算 ， 含 已 酸 不 大 于 
1.0%; 辛酸 不 大 于 10.0%;， 淆 酸 不 大 于 10.0%; 月 桂 酸 为 
40.0%~60,0%; 肉 豆 荡 酸 为 14.0% 一 25.0%; 棕 攀 酸 为 
7.0% ~15,0%; 硬 脂 酸 不 大 于 7. 0%; 油 酸 不 大 于 11. 0%， 
亚 油 酸 不 大 于 3. 0%。 

水 分 ” 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 
定 ， 含 水 分 不 得 过 1.5%。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残 淖 不 得 过 0. 5%。 

重金 属 ” 取 炊 灼 残 渣 项 下 遗留 的 残渣 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 ) ， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 乳 化 剂 和 消 泡 剂 等 。 

【 允 藏 】 密 闭 保 存 。 


月 桂 氮 曹 酮 
Yuegui Danzhuotong 
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(2 
A 
CisHss NO 281.48 
[59227-89-3] 
本 品 为 1- 十 二 烷 基 -六 氢 -2 殉 氨 杂 章 -2- 酮 。 含 Cs Hss NO 应 
为 97.0 站 一 102.0% 。 
【性 状 】》 本 品 为 无 色 透 明 的 黏稠 液体 ， 几 乎 无 臭 ， 
无 味 。 
本 品 在 无 水 乙醇 、 
溶解 ， 在 水 中 不 溶 。 
相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 为 0. 906 一 0. 926。 
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乙酸 乙 酯 、 乙 醚 、 荆 及 环 已 煤 中 极 易 


月 桂 氮 草 酮 


折光 率 本 品 的 折光 率 ( 通 则 0622) 为 1.470 一 1.473。 

符 度 ”本 品 的 运动 黏度 (通则 0633 第 一 法 ， 毛 细 管 内 径 
1. 2mm 士 0.05mm)， 在 25 人 时 为 32 一 34mmz/s 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 2ml， 加 甲醇 2ml， 加 lmol/L 盐酸 
羟 胺 溶液 ( 临 用 新 制 )1ml， 加 和 氢气 化 钾 1 小粒 ， 置 水 浴 上 加 
热 ， 放 冷 ， 加 三 氧化 铁 试 液 1 滴 ， 播 义 ， 再 置 水 洽 上 加 热 ， 
溶液 显 棕 紫 色 。 

《2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 48 
图 ) 一 致 。 

【检查 〗 酸 碱 度 ” 取 本 品 5ml， 加 中 性 乙醇 5ml， 温 热 使 
溶解 ， 放 冷 ， 溶 液 遇 石 荐 试纸 应 显 中 性 反应 。 

己 内 酰胺 与 有 关 物 质 取 本 品 约 0.5g， 置 10ml 量 瓶 
中 ， 加 甲醇 适量 ， 振 摇 使 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 
试 品 溶液 。 另 精密 称 取 己 内 酰胺 适量 ， 用 甲醇 溶解 并 稀释 制 
成 每 Iml 含 0. 05mg 的 溶液 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 残留 溶剂 
测定 法 (通则 0861 第 二 法 ) 试 验 ， 用 100%% 二 甲 基 聚 硅 氧 烷 
(或 极 性 相近 ) 为 固定 液 的 毛细 管 柱 ， 起 始 温度 为 100C， 维 
持 1 分 钟 ， 以 每 分 钟 15C 升 温 至 240 灾 ， 维 持 至 主峰 保留 时 
间 的 2 倍 ; 检测 器 温度 为 300'C; 进 样 口 温度 为 250C。 取 
对 照 品 溶液 1pl 注入 气相 色谱 仪 ， 调 节 检 测 灵 敏 育 ， 使 主 成 
分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 25%， 再 精密 量 取 供 试 品 溶 
液 和 对 照 品 溶液 各 181， 分 别 注入 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 
供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 ， 与 己 内 酰胺 保留 时 间 一 
致 的 杂质 峰 的 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 品 溶液 主峰 面积 (0. 1%)， 
其 他 杂质 峰 按 面积 归 一 法 计算 ， 单 个 杂质 不 得 过 1.5%， 总 
杂质 不 得 过 3.0% 。 

省 化 物 ” 取 本 品 1, 0g， 加 水 10ml， 充 分 振 播 ， 加 盐酸 
3 滴 与 三 氧 甲烷 1ml1， 边 振 播 边 滴 加 2%% 氛 胺 工 溶 液 ( 临 用 新 
配 )3 滴 ， 三 氯 甲 烷 层 如 显 色 ， 与 标准 省 化 钾 溶 液 ( 精 密 称 取 
在 105Y 干燥 至 恒 重 的 省 化 钾 0.1489g， 加 水 使 溶解 成 
100ml， 播 匀 )1, 0ml， 用 同一 方法 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 
更 深 (0. 1%)。 

炽 灼 残 温 ” 取 本 品 2. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 1%。 

重金 赂 ” 取 炽 灼 残 浊 项 下 遗留 的 残 浴 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 〗 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 100% 二 甲 基 聚 硅 氧 煤 
(或 极 性 相近 ) 为 固定 液 的 毛细 管 柱 ， 起 始 温度 为 100C ， 维 
持 1 分钟 ， 以 每 分 钟 5 升温 至 240C ,维持 45 分 钟 ， 检 
测 器 温度 为 300'C， 进 样 口 温度 为 250C 。 理 论 板 数 按 月 桂 
氮 曹 酮 峰 计算 ， 应 不 低 于 10 000， 月 桂 氮 草 酮 峰 与 内 标 物 质 
峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

校正 因子 测定 ” 取 奸 四 烷 适量 ， 用 正己 烷 溶解 并 稀释 成 
每 1ml 中 含 2mg 的 溶液 ， 作 为 内 标 溶 液 。 另 取 月 桂 氮 草 酬 
对 照 品 约 20mg， 精 密 称 定 ， 置 10ml 量 瓶 中 ， 用 内 标 溶液 溶 
解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 取 1pl 注 入 气相 色谱 仪 ， 计 算 校正 
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因子 。 

测定 法 ” 取 本 品 约 20mg， 精 密 称 定 ， 置 10ml 量 瓶 中 ， 
用 内 标 溶液 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 取 lpl 注入 气相 色谱 
仪 。 测 定 ， 按 内 标 法 计算 ， 即 得 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 渗 透 促 进 剂 。 

【贮藏 】 人 遮光 ， 密 封 保存 。 


月 桂 酰 聚 氧 乞 烯 (12) 甘 油 酯 
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本 品 为 甘油 的 单 酯 、 双 酯 、 三 本 和 聚 乙 二 醇 600 的 单 
酯 、 双 酯 的 混合 物 。 由 饱和 油脂 加 聚 乙 二 醇 部 分 醇 解 ;或 通 
过 甘油 和 聚 乙 二 醇 600 与 脂肪 酸 酯 化 ; 或 将 甘油 酯 和 脂肪 酸 
夷 氧 乙 烯 酯 混合 得 到 。 

【性 状 】 本 品 为 淡 黄 色 蜡 状 固体 。 

本 品 在 二 氯 甲烷 中 易 溶 ， 在 水 中 几乎 不 深 ， 但 可 分 散 。 

酸 值 本 品 的 酸 值 (通则 0713) 不 大 于 2。 

息 化 什 ”本 品 的 皂 化 值 (通则 0713) 为 150 一 170。 

羟 值 本 品 的 产值 (通则 0713) 为 50 一 70。 

碳 值 ”本 品 的 碘 值 (通则 0713) 不 大 于 2。 

过 氧化 值 本 品 的 过 氧化 值 (通则 0713) 不 大 于 6。 

【鉴别 (1) 取 本 品 及 月 桂 酰 聚 氧 乙 烯 (12) 甘 油 栈 对照 
品 适量 ,分 别 加 二 和 氰 甲烷 制 成 每 lml 中 含 50mg 的 溶液 。 
照 薄 层 色谱 法 (通则 0502) 试 验 ， 取 上 述 两 种 溶液 各 10pl， 
点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 ， 以 乙醚 -正己 烷 (7 : 3) 为 展开 剂 ， 
展开 ， 取 出， 景 干 ， 置 碳 燕 气 中 显 色 至 斑点 清晰 。 供 试 品 
与 对 照 品 溶液 均 至 少 应 显 5 个 完全 分 离 的 清晰 斑点 ， 供 试 
品 溶液 所 显 斑 点 的 位 置 与 颜色 应 与 对 照 品 溶 液 中 各 主 斑点 
相同 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (通则 
0402) 。 

.【 检 查 革 碱 性 杂质 ” 取 本 品 5.0g， 分 别 加 水 0.3ml、 乙 
醇 10mi 和 0. 4g/L 的 中 性 溴 酚 蓝 乙醇 溶液 2 滴 ， 混 匀 ， 用 盐 
酸 滴定 液 (0. 01mol/L) 滴 定 至 上 层 溶液 颜色 变 为 黄色 ， 消 耗 
盐酸 滴定 液 (0. 01mol/L) 不 得 过 1. 0ml。 

游离 甘油 ” 取 本 品 1. 2g， 加 二 毛 甲 烷 25ml 溶解 ， 必 要 
时 加 热 ， 放 冷 后 ， 加 水 100mli， 边 振 摇 边 加 入 高 碳酸 钠 的 
醋酸 溶液 ( 称 取 高 碳酸 钠 0.446g 至 100ml 量 瓶 中 ， 用 25% 
的 硫酸 溶液 2. 5ml 溶解 后 ， 再 用 冰 酷 酸 稀释 至 刻度 ， 即 得 ) 
25ml， 静 置 30 分 钟 。 加 入 75g/L 的 碘化钾 溶液 40ml， 静 
置 1 分 钟 , 加 入 淀粉 溶液 1ml， 用 硫 代 硫酸 钠 滴 定 液 
(0. 1mol/1L) 滴 定 ， 同 时 做 空白 试验 。 每 1mi 硫 代 硫 酸 钠 滴 
定 液 (0. lmol/L) 相当 于 2. 3mg 甘油 。 含 游离 甘油 不 得 
过 3.0%。 
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环 握 乙 烷 和 二 氧 六 环 ” 取 本 品 1g8， 精 密 称 定 ， 轩 项 空 
瓶 中 ， 精 密 加 入 N,N- 二 甲 基 乙 酰胺 1. 0ml 和 水 0,2ml， 密 
封 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 聚 乙 二 醇 400( 以 60C， 
1.5~2. 5kPa 旋转 蒸发 6 小 时 ， 除 去 挥发 成 分 )99, 75g， 置 
100ml 西林 瓶 ( 或 其 他 合适 的 容器 ) 中 ， 精 密 称 定 ， 密 封 ， 再 
用 预先 冷冻 至 约 一 10C 的 玻璃 注射 器 穿刺 注 人 环 氧 乙 烷 约 
300p1( 相 当 于 环 氧 乙 烷 0. 25g) ， 精 密 称 定 ， 摇 匀 ， 作 为 环 氧 
乙 烷 对 照 品 贮备 液 ( 临 用 新 配 或 临 用 前 标定 )。 精 密 称 取 冷 却 
的 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 1g， 置 含 49g 经 处 理 的 冷 聚 乙 二 
醇 400 的 西林 瓶 中 ， 密 封 ， 摇 匀 。 精 密 称 了 到 10g， 置 含 30ml 
水 的 50ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 作 为 环 氧 乙 烷 对 照 品 
溶液 (10pg/ml)。 取 二 氧 六 环 适量 ， 精 密 称 定 ， 用 水 制 成 每 
lml 中 含 0. 5mg 的 溶液 ， 作 为 二 氧 六 环 对 照 品 溶液 。 取 本 品 
lg， 精 密 称 定 ， 置 项 空 瓶 中 ， 精 密 加 入 N,NN- 二 甲 基 乙酰 胺 
1. 0ml， 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 0. 1ml 及 二 氧 六 环 对 照 品 溶液 
0. lml， 密 封 ， 扬 名， 作为 对 照 品 溶液 。 量 取 环 氧 乙 烷 对 照 
品 溶液 0. 1ml 置顶 空 瓶 中 ， 加 新 配制 的 0.001% 乙 醛 溶液 
0. 1ml 及 二 氧 六 环 对 照 品 溶液 0. 1ml， 密 封 ， 摇 匀 ， 作 为 系 
统 适用 性 试验 溶液 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 。 以 聚 
二 甲 基础 氧 烷 为 固定 液 ， 起 始 温度 为 50'C， 维 持 5 分 钟 ， 
以 每 分 钟 5 的 速率 升温 至 180'C ， 再 以 每 分 钟 30C 的 速率 
升温 至 230C ， 维 持 5 分 钟 (可 根据 具体 情况 调整 )。 进 样 口 
温度 为 150'C ， 检 测 器 为 气 火 焰 离 子 化 检测 器 ， 温度 为 
250'C 。 顶 空 平 衡 温度 为 70'C， 平衡 时 间 45 分 钟 ， 取 系统 
适用 性 试验 溶液 顶 空 进 样 ， 调 整 仪器 灵敏 度 使 环 氧 乙 烷 峰 和 
乙 醛 峰 的 峰 高 为 满 量程 的 15%， 乙 醋 峰 和 环 氧 乙 烷 峰 的 分 
离 度 不 小 于 2. 0， 二 氧 六 环 峰 高 应 为 基线 噪音 的 5 倍 以 上 。 
顶 空 平衡 温度 为 90'C ， 平 衡 时 间 45 分 钟 ， 分 别 取 供 试 品 溶 
液 及 对 照 品 溶液 顶 空 进 样 ， 重 复 进 样 至 少 3 次 。 环 氧 乙 烷 峰 
面积 的 相对 标准 偏差 应 不 得 过 15%， 二 氧 六 环 峰 面积 的 相 
对 标准 偏差 应 不 得 过 10% 。 按 标准 加 入 法 计算 ， 环 氧 乙 烷 
不 得 过 0. 0001%， 二 和 氧 六 环 不 得 过 0. 001% 。 

环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 的 标定 ” 取 50% 握 化 镁 的 无 水 
乙醇 混 悬 液 10ml， 精 密 加 入 乙醇 制 盐酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 
20ml， 混 匀 ， 放 置 过 夜 ， 取 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 5g， 精 
密 称 定 ， 置 上 述 溶 液 中 混 匀 ， 放 置 30 分 钟 ， 照 电位 滴定 法 
(通则 0701) 用 和 氨 氧 化 钾 乙 醇 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 ， 用 聚 
乙 二 醇 400 作为 空白 校正 ， 每 1ml 氧 氧 化 钾 乙 醇 滴 定 液 相当 
于 4. 404mg 的 环 氧 乙 烧 ， 计 算 ， 即 得 。 

乙 二 醇 、 二 甘 醉 和 三 甘 醇 ” 取 本 品 4g8， 精 密 称 定 ， 置 
100ml 量 瓶 中 ， 取 1,3- 丁 二 醇 0.004g， 精 密 称 定 ， 置 同一 量 
瓶 中 ， 加 乙醇 使 溶解 ， 相 同 溶剂 稀释 至 刻度 ， 作 为 供 试 品 溶 
液 。 取 乙 二 醇 0.0025g， 二 甘 醇 0. 004g， 三 甘 醇 0. 004g， 精 
密 称 定 ， 置 同一 100ml 量 瓶 中 ， 取 1,3- 丁 二 醇 0.004g， 置 
该 量 瓶 中 ， 加 乙醇 使 溶解 ， 相 同 溶剂 稀释 至 刻度 ， 作 为 对 照 
品 溶液 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 。 以 50% 茜 基 -50% 
甲 基 聚 硅 氧 烷 为 固定 液 ( 液 膜 厚度 1. 0pm) 的 毛细 管 柱 ， 起 始 
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温度 为 60C， 维 持 5 分 钟 ， 再 以 每 分 钟 ?CC 的 速率 升温 至 
170C ， 维 持 0 分 钟 ， 再 以 每 分 钟 15C 的 速率 升温 至 280YC 。 
维持 50 分 钟 (可 根据 具体 情况 调整 )。 检 测 器 为 氢 火 焰 离 子 
化 检测 器 。 检 测 器 温度 290C ， 进 样 口 温度 为 270'C 。 取 对 
照 品 溶液 作为 系统 适用 性 试验 溶液 ， 载 气 为 氮气 ， 流 速 
4.0ml/min， 分 流 比 2 : 1， 进 样 体积 1. 0p1l。 乙 二 醇 、 二 甘 
醇和 三 甘 醇 与 内 标 1,3- 丁 二 醇 的 分 离 度 均 不 得 小 于 2.0， 各 
峰 间 的 拖 尾 因子 应 符合 规定 ， 乙 二 醇 、 二 甘 醇和 三 甘 醇 峰 面 
积 相对 于 内 标 1,3- 丁 二 醇 的 峰 面 积 ， 相 对 标准 偏差 不 得 过 
5, 0% 。 按 内 标 法 计算 ， 含 乙 二 醇 、 二 甘 醇和 三 甘 醇 均 不 得 
过 0.1%。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 
定 ， 以 甲醇 -二 握 甲 烧 (3 : 7) 为 溶剂 ， 含 水 分 不 得 过 1. 0%。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 2. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 应 不 得 过 0. 1% 。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 渣 项 下 遗留 残渣 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

脂肪 酸 组 成 ” 取 本 品 约 1.0g， 置 于 25ml 圆 底 两 口 烧 瓶 
中 ， 加 无 水 甲醇 10ml，60g/L 氢 氧 化 钾 的 甲醇 溶液 0. 2ml， 
振 揪 使 溶解 ， 通 氮气 (速度 参考 值 为 50ml/min)， 加 热 至 沸 
腾 ， 当 溶液 变 透 明 后 ( 约 10 分 钟 )， 继 续 加 热 5 分 钟 ， 用 水 
冷却 烧瓶 ， 再 转移 至 分 液 漏斗 中 。 用 正 庚 烷 Sml 洗涤 烧瓶 ， 
再 将 该 液体 加 入 分 液 漏斗 并 播 匀 。 加 入 200g/L 氯 化 钠 溶液 
10ml， 振 播 ， 静 置 分 层 ， 取 有 机 层 ， 经 无 水 硫酸 钠 干燥 ， 过 
滤 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 分 别 精密 称 取 下 列 各 脂肪 酸 甲 酯 对 照 
品 适 量 ， 用 正 庚 烷 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 含 辛 酸 甲 酯 
1. 0mg、 燃 酸 甲 酯 1.0mg、 月 桂 酸 甲 酯 3. 0mg、 肉 豆 落 酸 甲 
酯 1. 5mg、 棕 枸 酸 甲 酯 1. 5mg、 硬 脂 酸 甲 酯 2. 0mg 的 混合 
溶液 (1)。 取 1. 0ml， 置 10ml 容量 瓶 中 ， 加 正 庚 烷 稀释 至 刻 
度 ， 制 成 混合 溶液 (2) 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 ， 以 
聚 乙 二 醇 为 固定 液 的 毛细 管 柱 为 色谱 柱 ， 初 始 温度 170'C ， 
以 每 分 钟 2C 的 速率 升温 至 230C ， 维 持 10 分 钟 。 进 样 口 温 
度 250C， 检 测 器 温度 250'C 。 取 混合 溶液 (1)、 混 合 溶 液 
(2) 各 1pl, 分 别 注入 气相 色谱 仪 ， 记录 色谱 图 ， 混合 溶液 
(1) 中 各 相 邻 脂肪 酸 甲 酯 峰 间 的 分 离 度 不 小 于 1.8， 理 论 板 
数 按 辛酸 甲 酯 计算 不 得 低 于 30 000; 混合 溶液 (2) 中 脂肪 酸 
甲 酯 的 最 小 峰 高 不 得 低 于 基线 噪音 的 5 倍 。 另 取 供 试 品 溶液 
lxl， 注 和 人 气相 色谱 仪 ， 按 面积 归 一 化 法 以 峰 面 积 计 算 ， 辛 
酸 不 大 于 15.0% ， 癸 酸 不 大 于 12.0%， 月桂 酸 30.0% ~ 
50.0% ， 肉 豆 攻 酸 5.0% 一 25.0% ， 棕 桐 酸 4.0% 一 25.0%， 
硬 脂 酸 5.0%% 一 35.0% 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 增 溶剂 和 乳化 剂 。 

【贮藏 】 充 氮 ， 密 封 ， 在 阴凉 干燥 处 保存 。 


亲 再 2 关 
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本 品 为 甘油 的 单 酯 、 双 酯 、 三 酯 和 聚 乙 二 醇 1500 的 单 
酯 、 双 酯 的 混合 物 。 由 饱和 油脂 加 聚 乙 二 醇 部 分 醇 解 ; 或 通 
过 甘油 和 聚 乙 二 醇 1500 与 脂肪 酸 酯 化 ; 或 将 甘油 酯 和 脂肪 
酸 聚 氧 乙烯 酯 混合 得 到 。 

【性 状 〗 本 品 为 淡 黄 色 蜡 状 回 体 。 

本 品 在 二 氰 甲烷 中 易 溶 ， 在 水 中 几乎 不 溶 ， 但 可 分 散 。 

酸 值 ”本 品 的 酸 值 ( 通 则 0713) 不 大 于 2。 

皂 化 值 ”本 品 的 皂 化 值 (通则 0713) 为 79 一 93。 

羚 值 ”本 品 的 羟 值 (通则 0713) 为 36 一 56 。 

碳 值 ”本 品 的 碘 值 (通则 0713) 不 大 于 2。 

过 氧化 值 本 品 的 过 氧化 值 ( 通 则 0713) 不 大 于 6。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 及 月 桂 酰 聚 氧 乙烯 (32) 甘 油 酯 对 照 品 
适量 ， 分 别 加 二 氯 甲烷 制 成 每 1ml 中 含 50mg 的 溶液 。 照 薄 
层 色谱 法 (通则 0502) 试 验 ， 取 上 述 两 种 溶液 各 10pl， 点 于 
同一 硅胶 G 薄 层 板 ， 以 乙醚 -正己 烷 (7: 3) 为 展开 剂 ， 展 开 ， 
取出 ， 晾 干 ， 置 碳 蒸 气 中 显 色 至 斑点 清晰 。 供 试 品 与 对 照 品 
溶液 均 至 少 应 显 5 个 完全 分 离 的 清晰 斑点 ， 供 试 品 溶液 所 显 
斑点 的 位 置 与 颜色 应 与 对 照 品 溶液 中 各 主 广 点 相同 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (通则 
0402)。 

【检查 】 碱 性 杂质 ” 取 本 品 5. 0g， 分别 加 水 0.3ml、 乙 
醇 10ml 和 0. 4g/L 的 中 性 溴 酚 蓝 乙 醇 溶 液 2 滴 ， 混 匀 ， 用 盐 
酸 滴定 液 (0. 01mol/1L) 滴 定 至 上 层 溶 液 颜色 变 为 黄色 ， 消 耗 
盐酸 滴定 液 (0. 01mol/L) 不 得 过 1. 0ml。 

游离 甘油 ” 取 本 品 1. 2g， 加 二 氯 甲 烷 25ml 溶解 ， 必 要 
时 加 热 ， 放 冷 后 ， 加 水 100ml， 边 振 摇 边 加 入 高 碳酸 钠 的 
醋酸 溶液 ( 称 取 高 碘 酸 钠 0. 446g 至 100ml 量 瓶 中 ， 用 25% 
的 硫酸 溶液 2. 5ml 溶解 后 ， 再 用 冰 醋 酸 稀释 至 刻度 ， 即 得 ) 
25ml， 静 置 30 分 钟 。 加 入 75g/L 的 碘化钾 溶液 40ml， 静 
置 1 分 钟 , 加 入 淀粉 溶液 1ml， 用 硫 代 硫酸 钠 滴 定 液 
(0. lmol/L) 滴 定 ， 间 时 做 空白 试验 。 每 lml 硫 代 硫酸 钠 滴定 液 
(0, lmolML) 相 当 于 2. 3mg 甘油 。 含 游离 甘油 不 得 过 3. 0%。 

环 氧 乙 烷 和 二 氧 六 环 ” 取 本 品 lg， 精 密 称 定 ， 置 顶 空 
瓶 中 ， 精 密 加 和 N,N- 二 甲 基 乙 酰胺 1.0ml 和 水 0.2ml， 密 
封 ， 播 义 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 聚 乙 二 醇 400( 以 607C， 
1. 5~2. 5kPa 旋转 蒸发 6 小 时 ， 除 去 挥发 成 分 )99. 75g， 置 
100ml 西林 瓶 (或 其 他 合适 的 容器 ) 中 ， 精 密 称 定 ， 密 封 ， 再 
用 预先 冷冻 至 约 一 10C 的 玻璃 注射 器 穿刺 注入 环 氧 乙 烷 约 
300pl( 相 当 于 环 氧 乙 烷 0. 25g)， 精 密 称 定 ， 扬 匀 ， 作 为 环 氧 
乙 烷 对 照 品 贮备 液 ( 临 用 新 配 或 临 用 前 标定 )。 精 密 称 取 冷 却 
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的 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 1ig， 置 含 49g 经 处 理 的 冷 聚 乙 二 
醇 400 的 西林 瓶 中 ， 密 封 ， 摇 匀 。 精 密 称 取 10g， 置 含 30ml 
水 的 50ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 作 为 环 氧 乙 烷 对 照 品 
溶液 (10kg/ml) 。 取 二 氧 六 环 适量 ， 精 密 称 定 ， 用 水 制 成 每 
lml 中 含 0. 5mg 的 溶液 ， 作 为 二 氧 六 环 对 照 品 溶液 。 取 本 品 
1g， 精 密 称 定 ， 置 顶 空 瓶 中 ， 精 密 加 入 N,N- 二 甲 基 乙 酰胺 
1.0ml， 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 0. 1ml 及 二 氧 六 环 对 照 品 溶液 
0. 1ml， 密 封 ， 摇 匀 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 量 取 环 氧 乙 烷 对 昭 
品 溶液 0. 1ml 置顶 空 瓶 中 ， 加 新 配制 的 0.001% 乙 醛 溶液 
0. 1ml 及 二 氧 六 环 对 照 品 溶液 0.1ml， 密 封 ， 播 匀 ， 作 为 系 
统 适 用 性 试验 溶液 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 。 以 聚 
二 甲 基 硅 氧 烷 为 固定 液 ， 起 始 温度 为 50'C ， 维 持 5 分 钟 ， 
以 每 分 钟 5 的 速率 升温 至 180'C， 再 以 每 分 钟 30 加 的 速率 
升温 至 230C ， 维 持 5 分 钟 ( 可 根据 具体 情况 调整 )。 进 样 口 
温度 为 150'C ， 检 测 器 为 所 火焰 离子 化 检测 器 ， 温度 为 
250YC 。 顶 空 平衡 温度 为 70C ， 平 衡 时 间 45 分 钟 ， 取 系统 
适用 性 试验 溶液 顶 空 进 样 ， 调 整 仪器 灵敏 度 使 环 氧 乙 烷 峰 和 
乙 醛 峰 的 峰 高 为 满 量程 的 15% ， 乙 醛 峰 和 环 氧 乙 烷 峰 的 分 
离 度 不 小 于 2. 0， 二 氧 六 环 峰 高 应 为 基线 噪音 的 5 倍 以 上 。 
顶 空 平衡 温度 为 90'C ， 平 衡 时 间 45 分 钟 ， 分 别 取 供 试 品 溶 
液 及 对 照 品 溶液 顶 空 进 样 ， 重 复 进 样 至 少 3 次。 环 氧 乙 烷 峰 
面积 的 相对 标准 偏差 应 不 得 过 15%， 二 氧 六 环 峰 面积 的 相 
对 标准 偏差 应 不 得 过 10% 。 按 标准 加 入 法 计算 ， 环 氧 乙 烷 
不 得 过 0.0001%， 二 氧 六 环 不 得 过 0. 001%% 。 

环 氧 乙 烧 对 照 品 贮备 液 的 标定 ” 取 50% 氮 化 镁 的 无 水 
乙醇 混 悬 液 10ml， 精 密 加 入 乙醇 制 盐酸 滴定 液 (0. Imol/L) 
20ml， 混 匀 ， 放 置 过 夜 ， 取 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 5g， 精 
密 称 定 ， 置 上 述 溶液 中 混 匀 ， 放 置 30 分 钟 ， 照 电位 滴定 法 
(通则 0701) 用 氢 氧 化 钾 乙 醇 滴定 液 (0. Imol/L) 滴 定 ， 用 聚 
乙 二 醇 400 作为 空白 校正 ， 每 1ml 氢气 化 钾 乙 醇 滴定 液 相 当 
于 4. 404mg 的 环 氧 乙 烷 ， 计 算 ， 即 得 。 

乙 二 醇 、 二 甘 芒 和 三 甘 醇 ” 取 本 品 48， 精 密 称 定 ， 置 
100ml 量 瓶 中 ， 取 1,3- 丁 二 醇 0.004g， 精 密 称 定 ， 置 同一 量 
瓶 中 ， 加 乙醇 使 溶解 ， 相 同 溶 剂 稀释 至 刻度 ， 作 为 供 试 品 溶 
液 。 取 乙 二 醇 0.0025g， 二 卦 醇 0.004g， 三 甘 醇 0. 004g， 精 
密 称 定 ， 置 同一 100ml 量 瓶 中 ， 取 1,3- 丁 二 醇 0.004g， 置 该 
量 瓶 中 ， 加 乙醇 使 溶解 ， 相 同 溶 剂 称 释 至 刻度 ， 作 为 对 照 品 
溶液 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 。 以 50% 莱 基 -50% 甲 基 
聚 硅 氧 烷 为 固定 液 ( 液 膜 厚度 1. 0nm) 的 毛细 管 柱 ， 起 始 温度 
为 60C ， 维 持 5 分 钟 ， 再 以 每 分 钟 2C 的 速率 升温 至 170C ， 
维持 0 分 钟 ， 再 以 每 分 钟 15'C 的 速率 升温 至 280"C 。 维 持 50 
分 钟 (可 根据 具体 情况 调整 )。 检 测 器 为 氢 火 焰 离 子 化 检测 器 。 
检测 器 温度 290'C ， 进 样 口 温度 为 270C 。 取 对 照 品 溶液 作为 
系统 适用 性 试验 溶液 ， 载 气 为 氮气 ， 流速 4.0mlMmin， 分 流 
比 2: 1， 进 样 体积 1. 0pl。 乙 二 醇 、 二 甘 醇 和 三 甘 醇 与 内 标 
1,3- 丁 二 醇 的 分 离 度 均 不 得 小 于 2.0， 各 峰 间 的 拖 尾 因子 应 符 
合 规 定 ， 乙 二 醇 、 二 甘 醉 和 三 甘 醇 峰 面 积 相 对 于 内 标 1,3- 丁 
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二 醇 的 峰 面积 ， 相 对 标准 偏差 不 得 过 5.0% 。 按 内 标 法 计算 ， 
含 乙 二 醇 、 二 甘 醉 和 三 甘 醇 均 不 得 过 0. 1% 。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 
定 ， 以 甲醇 -二 氯 甲烷 (3 : 7) 为 溶剂 ， 含 水 分 不 得 过 1.0%。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 应 不 得 过 0.1%。 

重金 属 “ 取 炽 灼 残 潭 项 下 遗留 残 演 ， 依法 检查 (通则 
0821 第 二 法 ) ， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

脂肪 酸 组 成 ” 取 本 品 约 1.0g， 置 于 25ml 贺 底 两 口 烧瓶 
中 ， 加 无 水 甲醇 10mi，60g/L 氧 氧化 钾 的 甲醇 溶液 0. 2ml， 
振 播 使 溶解 ， 通 氮气 (速度 参考 值 为 50ml/min)， 加 热 至 沸 
腾 ， 当 溶液 变 透 明 后 ( 约 10 分 钟 )， 继 续 加 热 5 分 钟 ， 用 水 
冷却 烧瓶 ， 再 转移 至 分 液 漏斗 中 。 用 正 庚 烷 5ml 洗涤 烧瓶 ， 
再 将 该 液体 加 入 分 液 漏斗 并 播 匀 。 加 入 200g/L 氯 化 钠 溶液 
10ml， 振 播 ， 静 置 分 层 ， 取 有 机 层 ， 经 无 水 硫酸 钠 干 燥 ， 过 
滤 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 分 别 精 密 称 取 下 列 各 脂肪 酸 甲 酯 对 昭 
品 适量 ， 用 正 庚 烷 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 辛 酸 甲 酯 
1. 0mg、 业 酸 甲 酯 1. 0mg、 月 桂 酸 甲 酯 3. omg、 肉 豆 翘 酸 甲 
酯 1. 5mg、 棕 榈 酸 甲 酯 1. 5mg、 硬 脂 酸 甲 酯 2.0mg 的 混合 
溶液 (1)。 取 1.0ml， 置 10ml 容量 瓶 中 ， 加 正 庚 烷 稀释 至 刻 
度 ， 制 成 混合 溶液 (2)。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 ， 以 
聚 乙 二 醇 为 固定 液 的 毛细 管 柱 为 色谱 柱 ， 初 始 温度 170C， 
以 每 分 钟 ?CC 的 速率 升温 至 230'C ， 维 持 10 分 钟 。 进 样 口 温 
度 250'C， 检 测 器 温度 250'C 。 取 混合 溶液 (1)、 混 合 溶液 
(2) 各 1pl， 分别 注入 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 混合 溶液 
(1) 中 各 相 邻 脂肪 酸 甲 酯 峰 间 的 分 离 度 不 小 于 1. 8， 理 论 板 
数 按 辛酸 甲 酯 计算 不 得 低 于 30 000; 混合 溶液 (2) 中 脂肪 酸 
甲 酯 的 最 小 峰 高 不 得 低 于 基线 噪音 的 5 倍 。 另 取 供 试 品 溶液 
ln， 注入 气相 色谱 仪 ， 按 面积 归 一 化 法 以 峰 面 积 计 算 ， 辛 
酸 不 大 于 15.0%， 性 酸 不 大 于 12.0%， 月 桂 酸 30.0%% 一 
50.0% ， 肉 豆 薰 酸 5. 0% ~25.0%， 棕榈 酸 4.0% 一 25.0%， 
硬 脂 酸 5. 0% 一 35.0%。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 增 溶剂 和 乳化 剂 。 

【贮藏 〗 充 氮 ， 密 封 ， 在 阴凉 干燥 处 保存 。 


月 桂 酰 聚 氧 乙烯 (6) 甘 油 酯 
Yueguixian Juyang Yixi (6) Ganyouzhi 
Lauroyl Macrogolglycerides(6) 


本 品 为 甘油 的 单 酯 、 双 酮 、 三 酯 和 聚 乙 二 醇 300 的 单 
酯 、 双 酯 的 混合 物 。 由 饱和 油脂 加 聚 乙 二 醇 部 分 醇 解 ;或 通 
过 甘油 和 聚 乙 二 醇 300 与 脂肪 酸 酯 化 ; 或 将 甘油 酯 和 脂肪 酸 
聚 氧 乙 烯 酯 混合 得 到 。 

【性 状 〗 本 品 为 淡 黄 色 螨 状 固体 。 

本 品 在 二 毛 甲 烷 中 易 溶 ， 在 水 中 几乎 不 溶 ， 但 可 分 散 。 
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酸 值 本 品 的 酸 值 (通则 0713) 不 大 于 2。 

皂 化 值 ”本 品 的 皂 化 值 (通则 0713) 为 190 一 204。 

凑 值 本 品 的 羟 值 (通则 0713) 为 65 一 85 。 

碘 值 ”本 品 的 碘 值 ( 通 则 0713) 不 大 于 2。 

过 氧化 值 ”本 品 的 过 氧化 值 (通则 0713) 不 大 于 6。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 及 月 桂 酰 聚 氧 乙烯 (6) 甘 油 酯 对 照 品 
适量 ,分 别 加 二 握 围 烷 溶 解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 50mg 的 
溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (通则 0502) 试 验 ， 取 上 述 两 种 溶液 各 
10pl， 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 ， 以 乙醚 -正己 烷 (7 : 3) 为 展 
开 剂 ， 展开， 取出 ， 晾 干 ， 置 碳 蒸 气 中 显 色 至 斑点 清晰 。 
供 试 品 与 对 照 品 溶液 均 至 少 应 显 5 个 完全 分 离 的 清晰 斑点 ， 
供 试 品 溶液 所 显 斑点 的 位 置 与 颜色 应 与 对 照 品 溶液 中 各 主 
斑点 相同 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (通则 
0402) 。 

【检查 】 碱 性 杂质 ” 取 本 品 5.0g8， 分 别 加 水 0.3ml、 乙 
醇 10ml 和 0. 4g/L 的 中 性 省 酚 蓝 乙醇 溶液 2 滴 ， 混 匀 ， 用 盐 
酸 滴定 液 (0. 01mol/L) 滴 定 至 上 层 溶 液 颜色 变 为 黄色 ， 消 耗 
盐酸 滴定 液 (0. 01mol/L)? 不 得 过 1. 0ml。 

游离 甘油 取 本 品 1.2g， 加 二 所 甲烷 25ml 溶解 ， 必 要 
时 加 热 ， 放 冷 后 ， 加 水 100ml,， 边 振 摇 边 加 入 高 碘 酸 钠 的 本 
酸 溶液 ( 称 取 高 碳酸 钠 0.446g 至 100ml 量 瓶 中 ， 用 25% 的 硫 
酸 溶液 2. 5ml 溶解 后 ， 再 用 冰 醋 酸 稀释 至 刻度 ， 即 得 )25ml， 
静 置 30 分 钟 。 加 入 75g/L 的 碘化钾 溶液 40ml， 静 置 1 分 钟 ， 
加 入 淀粉 溶液 lml， 用 硫 代 硫酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 ， 
同时 做 空白 试验 校正 。 每 lml 硫 代 硫酸 钠 滴 定 液 
(0. lmol/L) 相 当 于 2. 3mg 甘油 。 含 游离 甘油 不 得 过 3. 0%。 

环 毛 乙 烷 和 二 所 六 环 ” 取 本 品 1g8， 精 密 称 定 ， 置 项 空 
瓶 中 ， 精 密 加 入 N,N- 二 甲 基 乙 酰胺 1. 0ml 和 水 0. 2ml， 密 
封 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 聚 乙 二 醇 400( 以 607 ， 
1.5 一 2. 5kPa 旋转 蒸发 6 小 时 ， 除 去 挥发 成 分 )99. 75g， 置 
100ml 西林 瓶 ( 或 其 他 合适 的 容器 ) 中 ， 精 密 称 定 ， 密 封 ， 再 
用 预先 冷冻 至 约 一 10C 的 玻璃 注射 器 穿刺 注 人 环 氧 乙 烷 约 
300p1l( 相 当 于 环 氧 乙 烷 0. 25g)， 精 密 称 定 ， 摇 匀 ， 作 为 环 氧 
乙 烷 对 照 品 贮备 液 ( 临 用 新 配 或 临 用 前 标定 ) 。 精 密 称 取 冷 却 
的 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 lg， 置 含 49g 经 处 理 的 冷 聚 乙 二 
醇 400 的 西林 瓶 中 ， 密 封 ， 摇 匀 。 精 密 称 取 108， 置 含 30ml 
水 的 50ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 作 为 环 氧 乙 烷 对 照 品 
溶液 (10ng/ml) 。 取 二 氧 六 环 适 量 ， 精 密 称 定 ， 用 水 制 成 每 
lml 中 含 0. 5mg 的 溶液 ， 作 为 二 氧 六 环 对 照 品 溶液 。 取 本 品 
lg， 精 密 称 定 ， 置 顶 空 瓶 中 ， 精 密 加 入 N,N- 二 甲 基 乙酰 胺 
1.0ml， 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 0. 1ml 及 二 氧 六 环 对 照 品 溶液 
0. 1ml， 密 封 ， 扬 匀 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 量 取 环 氧 乙 烷 对 照 
品 溶液 0. 1ml 置顶 空 瓶 中 ， 加 新 配制 的 0.001% 乙 醛 溶液 
0. 1ml 及 二 氧 六 环 对 照 品 溶液 0. lml， 密 封 ， 摇 匀 ， 作 为 系 
统 适用 性 试验 溶液 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 。 以 取 
二 甲 基 硅 氧 烷 为 固定 液 ， 起 始 温度 为 50C， 维 持 5 分 钟 ， 
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以 每 分 钟 5C 的 速率 升温 至 180'C ， 再 以 每 分 钟 30C 的 速率 
升温 至 230'C ， 维 持 5 分 钟 (可 根据 具体 情况 调整 )。 进 样 口 
温度 为 150C， 检测 器 为 氧 火焰 离子 化 检测 器 ,温度 为 
250'C。 顶 空 平衡 温度 为 70'C ,平衡 时 间 45 分 钟 ， 取 系统 
适用 性 试验 溶液 顶 空 进 样 ， 调 整 仪器 灵敏 度 使 环 氧 乙 烷 峰 和 
乙 醛 蜂 的 峰 高 为 满 量程 的 15%， 乙 醛 峰 和 环 氧 乙 烷 峰 的 分 
离 度 不 小 于 2.0， 二 氧 六 环 峰 高 应 为 基线 噪音 的 5 倍 以 上 。 
项 空 平衡 温度 为 90C ， 平 衡 时 间 45 分 钟 ， 分 别 取 供 试 品 溶 
液 及 对 照 品 溶液 顶 空 进 样 ， 重 复 进 样 至 少 3 次 。 环 氧 乙 烷 峰 
面积 的 相对 标准 偏差 应 不 得 过 15%， 二 氧 六 环 峰 面积 的 相 
对 标准 偏差 应 不 得 过 10%。 按 标准 加 入 法 计算 ， 环 氧 乙 烷 
不 得 过 0. 0001%， 二 和 氧 六 环 不 得 过 0. 001%。 

环 氧 乙 煤 对 照 品 贮备 液 的 标定 ” 取 50% 握 化 镁 的 无 水 
乙醇 混 悬 液 10ml， 精 密 加 入 乙醇 制 盐酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 
20ml， 混 匀 ， 放 置 过 夜 ， 取 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 5g， 精 
密 称 定 ， 置 上 述 溶 液 中 混 匀 ， 放 置 30 分 钟 ， 照 电位 滴定 法 
(通则 0701) 用 和 氨 氧 化 钾 乙 醇 滴定 液 (0. 1molML) 漓 定 ， 用 聚 
乙 二 醇 400 作为 空白 校正 ， 每 1ml 氧 氧化 钾 乙 醇 滴 定 液 相 当 
于 4. 404mg 的 环 氧 乙 烷 ， 计 算 ， 即 得 。 

乙 二 醇 、 二 甘 醇 和 三 甘 醇 ” 取 本 品 4g8， 精 密 称 定 ， 置 
100ml 量 瓶 中 ， 取 1,3- 丁 二 醇 0. 004g， 精 密 称 定 ， 置 同一 量 
瓶 中 ， 加 乙醇 使 溶解 ， 相 同 溶剂 稀释 至 刻度 ， 作 为 供 试 品 溶 
液 。 取 乙 二 醇 0.0025g， 二 甘 醇 0.004g， 三 甘 醇 0,004g， 精 
密 称 定 ， 置 同一 100ml 量 瓶 中 ， 取 1,3- 丁 二 醇 0.004g， 置 
该 量 瓶 中 ， 加 乙醇 使 溶解 ， 相 同 溶剂 稀释 至 刻度 ， 作 为 对 照 
品 溶液 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 。 以 50% 莱 基 -50% 
甲 基 聚 硅 氧 烷 为 固定 液 ( 液 膜 厚度 1. 0km) 的 毛细 管 柱 ， 起 始 
温度 为 60'C， 维 持 5 分 钟 ， 再 以 每 分 钟 2?C 的 速率 升温 至 
170'C ， 维 持 0 分 钟 ， 再 以 每 分 钟 15C 的 速率 升温 至 280'C 。 
维持 50 分 钟 (可 根据 具体 情况 调整 );。 检 测 器 温度 290C ， 进 
样 口 温度 为 270C 。 取 对 照 品 溶液 作为 系统 适用 性 溶液 ， 流 
速 4. 0ml/min， 分 流 比 2 : 1， 进 样 体积 1. 0pl。 乙 二 醇 、 二 上 甘 
醇和 三 甘 醇 与 内 标 1,3- 丁 二 醇 的 分 离 度 均 不 得 小 于 2.0， 各 
峰 间 的 拖 尾 因子 应 符合 规定 ， 乙 二 醇 、 二 甘 醇和 三 甘 醇 峰 面 
积 相 对 于 内 标 1,3- 丁 二 醇 的 峰 面积 ， 相 对 标准 偏差 不 得 过 
5.0% 。 按 内 标 法 计算 ， 含 乙 二 醇 、 二 甘 醇 和 三 甘 醇 均 不 得 
过 0.1%。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 
定 ， 以 甲醇 -二 氯 甲 烷 (3 : 7) 为 溶剂 ， 含 水 分 不 得 过 1. 0%。 

炽 灼 残 澡 ” 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 应 不 得 过 0. 1%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 渣 项 下 遗留 残渣 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 ) ， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

脂肪 酸 组 成 ” 取 本 品 约 1.0g， 置 于 25ml 圆 底 两 口 烧瓶 
中 ， 加 无 水 甲醇 10ml，60g/L 氢 氧 化 钾 的 甲醇 溶液 0. 2ml， 
振 摇 使 溶解 ， 通 氮气 (速度 参考 值 为 50ml/min)， 加 热 至 沸 
腾 ， 当 溶液 变 透明 后 ( 约 10 分 钟 )， 继 续 加 热 5 分 钟 ， 用 水 
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冷却 烧瓶 ， 再 转移 至 分 液 漏斗 中 。 用 正 庚 烷 5ml 洗涤 烧瓶 ， 
再 将 该 液体 加 入 分 液 漏斗 并 摇 匀 。 加 入 200g/L 氯 化 钠 溶液 
10ml， 振 摇 ， 静 置 分 层 ， 取 有 机 层 ， 经 无 水 硫酸 钠 干 燥 ， 过 
滤 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 分 别 精密 称 取 下 列 各 脂肪 酸 甲 酯 对 照 
品 适 量 ， 用 正 庚 烷 溶 解 并 稀释 制 成 每 lml 中 含 辛 酸 甲 酯 
1. 0mg、 癸 酸 甲 酯 1. 0mg、 月 桂 酸 甲 栈 3. 0mg、 肉 豆 薄 酸 甲 
酯 1. 5mg、 棕 榈 酸 甲 酯 1. 5mg、 硬 脂 酸 甲 酯 2.0mg 的 混合 
溶液 (1)。 取 1.0ml， 置 10ml 容量 瓶 中 ， 加 正 庚 烷 稀 释 至 刻 
度 ， 制 成 混合 溶液 (2) 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 ， 以 
聚 乙 二 醇 为 固定 液 的 毛细 管 柱 为 色谱 柱 ， 初 始 温度 1707C ， 
以 每 分 钟 2C 的 速率 升温 至 230C ， 维 持 10 分 钟 。 进 样 口 温 
度 250C ， 检 测 器 温度 250'C 。 取 混合 溶液 (1)、 混 合 溶液 
(2) 各 1p1， 分 别 注 和 气相 色 谱 仪 ,记录 色 谱 图 ， 混合 溶液 
(1) 中 各 相 邻 脂肪 酸 甲 酯 峰 间 的 分 离 度 不 小 于 1.8， 理 论 板 
数 按 辛酸 甲 酯 计算 不 得 低 于 30 000; 混合 溶液 (2) 中 脂肪 酸 
甲 酯 的 最 小 峰 高 不 得 低 于 基线 噪音 的 5 倍 。 另 取 供 试 品 溶液 
lxl， 注 人 气相 色谱 仪 ， 按 面积 归 一 化 法 以 峰 面 积 计 算 , 辛 
酸 不 大 于 15.0%， 燃 酸 不 大 于 12.0%， 月 桂 酸 30.0% 一 
50.0% ， 肉 豆蔻 酸 5.0% 一 25.0% ， 棕 桐 酸 4.0% 一 25.0%， 
硬 脂 酸 5. 0% 一 35.0% 。 
【类 别 】 药 用 辅料 ， 增 溶剂 和 乳化 剂 。 
【贮藏 〗3 充 氮 ， 密 封 ， 在 阴凉 干燥 处 保存 。 
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本 品 为 甘油 的 单 酯 、 双 酯 、 三 酯 和 聚 乙 二 醇 400 的 单 
酯 、 双 酯 的 混合 物 。 由 饱和 油脂 加 聚 乙 二 醇 部 分 醉 解 ， 或 通 
过 甘油 和 聚 乙 二 醇 400 与 脂肪 酸 酯 化 ;或 将 甘油 酯 和 脂肪 酸 
来 氧 乙烯 酯 混合 得 到 。 

【性 状 】 本 品 为 淡 黄 色 姥 状 固体 。 

本 品 在 二 氧 甲 煤 中 易 溶 ， 在 水 中 几乎 不 溶 ， 但 可 分 散 。 

酸 值 ”本 品 的 酸 值 ( 通 则 0713) 不 大 于 2。 

皂 化 值 ”本 品 的 皂 化 值 (通则 0713) 为 170 一 190 。 

羟 值 本 品 的 产值 (通则 0713) 为 60 一 80。 

碘 值 ”本 品 的 碘 值 (通则 0713) 不 大 于 2。 

过 氧化 值 ”本 品 的 过 氧化 值 (通则 0713) 不 大 于 6。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 及 月 桂 酰 聚 氧 乙 烯 (8) 甘 油 酯 对 照 品 
适量 ， 分 别 加 二 氧 甲 迷 制 成 每 lml 中 含 50mg 的 溶液 。 照 薄 
层 色谱 法 (通则 0502) 试 验 ， 取 上 述 两 种 溶液 各 10kl， 点 于 
同一 硅胶 G 薄 层 板 ， 以 乙醚 -正己 烷 (7 : 3) 为 展开 剂 ， 展 开 ， 
取出 ， 脉 干 ， 置 碘 蒸气 中 显 色 至 班 点 清晰 。 供 试 品 与 对 照 品 
溶液 均 至 少 应 显 5 个 完全 分 离 的 清晰 斑点 ， 供 试 品 溶液 所 显 
班 点 的 位 置 与 颜色 应 与 对 照 品 溶液 中 各 主 斑点 相同 。 
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(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (通则 
0402) 。 

【检查 本 碱 性 杂质 ” 取 本 品 5.0g， 分 别 加 水 0.3ml、 乙 
醇 10ml 和 0. 4g/L 的 中 性 省 酚 蓝 乙醇 溶液 2 滴 ， 混 义 ， 用 盐 
酸 滴定 液 (0. 01mol/L) 滴 定 至 上 层 溶 液 颜色 变 为 黄色 ， 消 耗 
盐酸 滴定 液 (0. 01mol/L) 不 得 过 1. 0ml。 

游离 甘油 ”到 本 品 1.2g， 加 二 氰 甲烷 25ml 溶解 ， 必 要 
时 加 热 ， 放 冷 后 ， 加 水 100ml， 边 振 摇 边 加 入 高 碘 酸 钠 的 
醋酸 溶液 ( 称 取 高 碘 酸 钠 0. 446g 至 100ml 量 瓶 中 ， 用 25% 
的 硫酸 溶液 2. 5ml 溶解 后 ， 再 用 冰 醋 酸 稀释 至 刻度 ， 即 得 ) 
25ml， 静 置 30 分 钟 。 加 入 75g/L 的 碘化钾 溶液 40ml， 痊 
置 1 分 钟 , 加 入 淀粉 溶液 1ml， 用 硫 代 硫酸 钠 滴 定 液 
(0. 1mol/L) 滴 定 ， 同 时 做 空白 试验 。 每 1ml 硫 代 硫酸 钠 滴 
定 液 (0. lmol/L) 相当 于 2.3mg 甘油 。 含 游离 甘油 不 得 
过 3.0%。 

环 氧 乙 烷 和 二 氧 六 环 ” 取 本 品 lg， 精 密 称 定 ， 置 顶 空 
瓶 中 ， 精 密 加 入 N, N- 二 甲 基 乙 酰胺 1. 0ml 和 水 0.2ml， 密 
封 ， 播 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 聚 乙 二 醇 400( 以 60%C， 
1. 5~2. 5kPa 旋转 蒸发 6 小 时 ， 除 去 挥发 成 分 )99. 75g， 置 
100ml 西林 瓶 ( 或 其 他 合适 的 容器 ) 中 ， 精 密 称 定 ， 密 封 ， 再 
用 预先 冷冻 至 约 一 10'C 的 玻璃 注射 器 穿刺 注 人 环 氧 乙 烷 约 
300pl( 相 当 于 环 氧 乙 烷 0. 25g) ， 精 密 称 定 ， 播 匀 ， 作 为 环 氧 
乙 烷 对 照 品 贮备 液 ( 临 用 新 配 或 临 用 前 标定 ) 。 精 密 称 取 冷 却 
的 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮 备 液 lg， 置 含 49g 经 处 理 的 冷 聚 乙 二 
醇 400 的 西林 瓶 中 ， 密 封 ， 摇 匀 。 精 密 称 取 10g， 置 含 30ml 
水 的 50ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 作 为 环 氧 乙 烷 对 照 品 
溶液 (10ng/ml)。 取 二 氧 六 环 适量 ,精密 称 定 ， 用 水 制 成 每 
lml 中 含 0. 5mg 的 溶液 ， 作 为 二 氧 六 环 对 照 品 溶液 。 取 本 品 
1g， 精 密 称 定 ， 置 顶 空 瓶 中 ， 精 密 加 入 N,N- 二 甲 基 乙 酰胺 
1. 0ml， 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 0. 1ml 及 二 氧 六 环 对 照 品 溶液 
0.1ml， 密 封 ， 摇 名， 作为 对 照 品 溶液 。 量 取 环 氧 乙 烷 对 照 
品 溶液 0. 1ml 置顶 空 瓶 中 ， 加 新 配制 的 0.001% 乙 醛 溶液 
0.1ml 及 二 氧 六 环 对 照 品 溶液 0.1ml， 密 封 ， 播 匀 ， 作 为 系 
统 适用 性 试验 溶液 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 。 以 聚 
二 甲 基 硅 氧 烷 为 固定 液 ， 起 始 温度 为 50C ， 维 持 5 分 钟 ， 
以 每 分 钟 5 它 的 速率 升温 至 180'C ， 再 以 每 分 钟 30C 的 速率 
升温 至 230C， 维 持 5 分 钟 (可 根据 具体 情况 调整 )。 进 样 口 
温度 为 150C， 检 测 器 为 氢 火 焰 离 子 化 检测 器 ， 温度 为 
250'C 。 顶 空 平 衡 温度 为 70C ， 平 衡 时 间 45 分 钟 ， 取 系统 
适用 性 试验 溶液 顶 空 进 样 ， 调 整 仪器 灵敏 度 使 环 氧 乙 烷 峰 和 
乙 醛 峰 的 峰 高 为 满 量 程 的 15%， 乙 醛 峰 和 环 氧 乙 烷 峰 的 分 
离 度 不 小 于 2.0， 二 氧 六 环 峰 高 应 为 基线 噪音 的 5 倍 以 上 。 
顶 空 平衡 温度 为 90'C， 平 衡 时 间 45 分 钟 ， 分 别 取 供 试 品 溶 
液 及 对 照 品 溶液 顶 空 进 样 ， 重 复 进 样 至 少 3 次 。 环 氧 乙 烷 峰 
面积 的 相对 标准 偏差 应 不 得 过 15%， 二 氧 六 环 妖 面积 的 相 
对 标准 偏差 应 不 得 过 10%。 按 标准 加 入 法 计算 , 环 氧 乙 烷 
不 得 过 0.0001%， 二 和 氧 六 环 不 得 过 0. 001%。 
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环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 的 标定 ” 取 50% 握 化 镁 的 无 水 
乙醇 混 悬 液 10ml， 精 密 加 入 乙醇 制 盐酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 
20ml， 混 匀 ， 放 置 过 夜 ， 取 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 5g， 精 
密 称 定 ， 置 上 述 溶液 中 混 匀 ， 放 置 30 分 钟 ， 照 电位 滴定 法 
(通则 0701) 用 氢 氧 化 钊 乙醇 滴定 液 (0. 1Imol/L) 滴 定 ， 用 聚 
乙 二 醇 400 作为 空白 校正 ， 每 lml 氢 氧 化 钊 乙醇 滴定 液 相当 
于 4, 404mg 的 环 氧 乙 烷 ， 计 算 ， 即 得 。 

乙 二 醇 、 二 甘 醇 和 三 甘 醇 ”了 到 本 品 4g， 精密 称 定 ， 置 
100ml 量 瓶 中 ， 取 1,3- 丁 二 醇 0. 004g， 精 密 称 定 ， 置 同一 量 
瓶 中 ， 加 乙醇 使 溶解 ， 相 同 溶剂 稀释 至 刻度 ， 作 为 供 试 品 溶 
液 。 取 乙 二 醇 0.0025g， 二 甘 醇 0.004g， 三 甘 醇 0.004g， 精 
密 称 定 ， 置 同一 100ml 量 瓶 中 ， 取 1,3- 丁 二 醇 0. 004g， 置 
该 量 瓶 中 ， 加 乙醇 使 溶解 ， 相 同 溶 剂 稀释 至 刻度 ， 作 为 对 照 
品 溶液 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 。 以 50% 芋 基 -50% 
甲 基 雄 硅 氧 烷 为 固定 液 ( 液 膜 厚度 1. 0km) 的 毛细 管 柱 ， 起 始 
温度 为 60'C ， 维 持 5 分 钟 ， 再 以 每 分 钟 2C 的 速率 升温 至 
170C， 维 持 0 分 钟 ， 再 以 每 分 钟 15 它 的 速率 升温 至 280C 。 
维持 50 分 钟 (可 根据 具体 情况 调整 ) 。 检 测 器 为 氢 火 焰 离 子 
化 检测 器 。 检 测 器 温度 290'C ， 进 样 口 温 度 为 270C 。 取 对 
照 品 溶液 作为 系统 适用 性 试验 溶液 ， 载 气 为 氮气 ， 流 速 
4.0ml/min， 分 流 比 2: 1， 进 样 体 积 1.0pl。 乙 二 醇 、 二 甘 
醇和 三 甘 醇 与 内 标 1,3- 丁 二 醇 的 分 离 度 均 不 得 小 于 2.0， 各 
峰 间 的 拖 尾 因子 应 符合 规定 ， 乙 二 醇 、 二 甘 醇 和 三 甘 醇 峰 面 
积 相对 于 内 标 1,3- 丁 二 醇 的 峰 面 积 ， 相 对 标准 偏差 不 得 过 
5.0% 。 按 内 标 法 计算 ， 含 乙 二 醇 、 二 甘 醇 和 三 甘 醇 均 不 得 
过 0.1%。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 
定 ， 以 甲醇 -二 毛 甲 烷 (3 : 7) 为 溶剂 ， 含 水 分 不 得 过 1.0%。 

炽 灼 残 得 ” 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 应 不 得 过 0. 1%。 

重金 属 ” 取 炊 灼 残渣 项 下 遗留 残渣 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 ) ， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

脂肪 酸 组 成 ” 取 本 品 约 1. 0g， 置 于 25ml 贺 底 两 口 烧瓶 
中 ， 加 无 水 甲醇 10ml，60g/L 氧 氧化 钾 的 甲醇 溶液 0. 2ml， 
振 播 使 溶解 ， 通 氮气 (速度 参考 值 为 50ml/min)， 加 热 至 沸 
腾 ， 当 溶液 变 透明 后 ( 约 10 分 钟 )， 继 续 加 热 5 分 钟 ， 用 水 
冷却 烧瓶 ， 再 转移 至 分 液 漏斗 中 。 用 正 庚 烷 5ml 洗涤 烧瓶 ， 
再 将 该 液体 加 入 分 液 漏斗 并 播 匀 。 加 入 200g/L 氯 化 钠 溶液 
li0ml1， 振 播 ， 静 置 分 层 ， 取 有 机 层 ， 经 无 水 硫酸 钠 干 燥 ， 过 
滤 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 分 别 精 密 称 了 到 下 列 各 脂肪 酸 甲 酯 对 照 
品 适 量 ， 用 正 庚 烷 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 辛 酸 甲 栈 
1, 0mg、 脆 酸 甲 酯 1. 0mg、 月 桂 酸 甲 酯 3. 0mg、 肉 豆 荡 酸 甲 
酯 1. 5mg、 棕 枸 酸 甲 酯 1. 5mg、 硬 脂 酸 甲 酯 2. 0mg 的 混合 
溶液 (1)。 取 1. 0ml， 置 10ml 容量 瓶 中 ， 加 正 庚 烷 稀释 至 刻 
度 ， 制 成 混合 溶液 (2) 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 ， 以 
聚 乙 二 醇 为 固定 液 的 毛细 管 柱 为 色谱 柱 ， 初 始 温度 170Y ， 
以 每 分 钟 2 的 速率 升温 至 230C ， 维 持 10 分 钟 。 进 样 口 温 
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度 250C， 检测 器 温度 250C 。 取 混合 溶液 (1)、 混 合 溶液 
(2) 各 lpl， 分 别 注入 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 混 合 溶液 
(1) 中 各 相 邻 脂肪 酸 甲 酯 峰 间 的 分 离 度 不 小 于 1.8， 理 论 板 
数 按 辛 酸 甲 酯 计算 不 得 低 于 30 000; 混合 溶液 (2) 中 脂肪 酸 
甲 酯 的 最 小 峰 高 不 得 低 于 基线 噪音 的 5 倍 。 另 取 供 试 品 溶液 
1pl， 注 人 气相 色谱 仪 ， 按 面积 妇 一 化 法 以 峰 面 积 计算 ， 辛 
酸 不 大 于 15.0%， 颂 酸 不 大 于 12.0%， 月桂 酸 30.0 闻 一 
50.0%， 肉 豆 莹 酸 5.0 闻 一 25.0% ， 棕 榈 酸 4.0% 一 25.0%， 
硬 脂 酸 5.0%% 一 35.0%% 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 增 溶剂 和 乳化 剂 。 

【贮藏 】 充 氮 ， 密 封 ， 在 阴凉 干燥 处 保存 。 
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本 品系 从 Copernicia cerifera Mart. 叶子 中 提取 纯化 而 
制 得 的 蜡 。 

【性 状 了 本 品 为 淡 黄 色 或 黄色 粉末 、 薄 片 或 块 状 物 。 

本 品 在 热 的 二 甲苯 中 易 溶 ， 在 热 的 乙酸 乙 酯 中 溶解 ， 在 
水 或 乙醇 中 几乎 不 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (通则 0612 第 二 法 ?应 为 80 一 867C 。 

酸 值 取 本 品 约 5g， 精密 称 定 ， 置 250ml 锥 形 瓶 中 ， 
加 二 甲苯 100ml， 加 热 至 完全 溶解 ， 加 乙醇 50ml 和 溴 麻 香 
草 酚 蓝 指示 液 2. 5ml， 加 热 使 澄清 后 ， 趁 热 用 乙醇 制 氧 氧化 
钾 滴 定 液 (0. lmol/L)? 滴 至 溶液 显 绿色 ， 并 将 滴定 结果 用 空 
白 试 验 校 正 。 酸 值 (通则 0713) 应 为 2 一 7?。 

拒 化 值 ” 取 本 品 约 3g， 精 密 称 定 ， 置 500ml 锥 形 瓶 中 ， 
加 蜡 丙 醇 - 甲 茶 (5 : 4) 混 合 液 50ml， 精 密 加 0. 5mol/L 氧 氧 
化 钾 乙 醇 溶液 15ml， 加 热 回 流 3 小 时 ， 加 酌 栈 指示 液 1ml， 
趁 热 用 盐酸 滴定 液 (0. 5mol/L) 滴 定 ， 至 溶液 粉红 色 刚 好 褪 
去 ， 加 热 至 沸 ， 如 溶液 又 出 现 粉红 色 ， 再 滴定 至 粉红 色 刚 好 
褪去 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 皂 化 值 ( 通 则 
0713) 应 为 78 一 95 。 

碳 值 取 本 品 约 1.8g， 精密 称 定 ， 置 500ml 干燥 碘 产 
中 ， 加 三 氯 甲 烧 30ml， 在 80C 士 1C 水 浴 中 加 热 溶 解 后 ， 依 
法 测定 (通则 0713) ， 碘 值 应 为 5 一 14。 

【鉴别 】 取 本 品 约 0. 1g8， 加 三 毛 甲 烷 5ml， 加 热 溶解 ， 
作为 供 试 品 溶液 ( 趁 热 点 样 ); 另 取 薄 荷 醇 、 麻 香草 酚 各 约 
l0mg 与 乙酸 薄荷 酯 10p1， 置 同一 20ml 量 瓶 中 ， 加 甲苯 稀释 
至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (通则 
0502) 试 验 ， 吸 取 供 试 品 溶液 6 与 对 照 品 溶液 2p1， 分 别 点 
于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ， 以 乙酸 乙 酯 -三 毛 甲 烷 (2 : 98) 为 展 
开 剂 ， 展 开 ， 取 出 ， 了 虞 干 ， 喷 以 新 制 的 20% 磷 钼 酸 乙醇 溶 
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液 ， 在 105C 加 热 10 一 15 分 钟 至 斑点 清晰 ， 立 即 检视 。 对 
照 品 溶液 显示 的 斑点 由 低 至 高 依次 为 深蓝 色 的 薄荷 醇 、 红 
色 的 麻 香 草 酚 和 深蓝 色 的 乙酸 薄荷 酯 。 供 试 品 溶液 应 在 薄 
荷 醇 与 摩 香 草 酚 相应 的 位 置 之 间 显示 一 个 大 的 斑点 (三 十 
烷烃 ) ， 其 下 方 可 见 多 个 微小 斑点 ， 在 麻 香 草 酚 与 乙酸 薄 
荷 酯 相应 的 位 置 之 间 显示 多 个 蓝 色 斑点 ， 在 上 述 斑 点 之 上 
还 应 显示 其 他 斑点 ， 比 移 值 (Ri) 最 大 的 斑点 应 清晰 ， 原 点 
应 显 蓝 色 。 

【检查 】 深 液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 0. 1g， 加 三 气 甲 
烷 10ml， 加 热 使 溶解 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 
溶液 应 澄清 无 色 ; 如 显 色 ， 与 同体 积 的 对 照 液 ( 取 比 色 用 重 
铬 酸 钾 液 1. 0m1， 加 水 15ml， 摇 匀 ， 即 得 ) 比较 ， 不 得 更 深 。 

炽 灼 残 各 ”、 取 本 品 1.0g， 依 法 测定 (通则 0841)， 遗 留 
残 酒 不 得 过 0. 25% 。 

重金属 ” 取 炽 灼 残 酒 项 下 遗留 的 残渣 ， 依 法 检查 (通则 
0821)， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

【类 别 】〗 药 用 辅料 ， 包 衣 材 料 和 释放 阻 洁 剂 等 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 


玉 米 及 
Yumiruan 
Zein 
[9010-66-6] 

本 品系 从 玉米 获 质 中 提取 所 得 的 醇 溶性 蛋白 。 按 干燥 品 
计算 ， 含 氮 (N) 量 应 为 13. 1% 一 17.0%% 。 

【性 状 】〗】 本 品 为 黄色 或 痰 黄色 薄片 ， 一 面具 有 一 定 的 光 
泽 ; 无 奥 ， 无 味 。 

本 品 在 80% 一 92% 乙 醇 或 70% 一 80% 丙 酮 中 易 溶 ， 在 
水 或 无 水 乙醇 中 不 溶 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 约 20mg， 剪 碎 ， 加 90% 乙 醇 2ml 使 
溶解 ， 加 10% 醋 酸 铝 溶液 2ml， 即 产生 白色 沉淀 。 

(2) 取 本 品 约 0. 1g， 加 0. 1mol/L 毛 氧 化 钠 溶液 10ml 和 
硫酸 铜 试 液 数 滴 ， 置 水 浴 中 加 热 ， 即 变 为 紫色 。 

(3) 取 本 品 约 25mg， 滴 加 硝酸 1ml， 用 力 振 摇 ， 溶 液 变 
成 亮 黄色 ， 再 加 6molL 氨水 10ml， 溶 液 即 变 为 橙黄 色 。 

(4) 取 本 品 10mg， 置 10ml 离心 管 中 ， 加 溶剂 ( 取 异 丙 醇 
55ml, B - 殖 基 乙醇 2ml， 加 水 至 100ml)10ml， 用 涡 旋 混合 
器 混合 振荡 使 样品 完全 溶解 ， 再 以 11 000 转 /分 钟 高 心 10 
分 钟 ， 取 上 清 液 作为 供 试 品 贮备 液 ， 取 供 试 品 贮备 液 与 供 试 
品 缓冲 液 ( 取 三 羟 甲 基 氨 基 甲 烷 6. 0g， 加 水 70ml， 用 盐酸 调 
节 pH 值 至 6.8， 加 丙 三 醇 20ml， 十 二 烷 基 硫酸 钠 4. 0g， 省 
酚 蓝 0. 005g， 加 水 至 100ml) (1 : 1) 混 合 ， 将 混合 溶液 置 于 
密封 的 向 量 离心 管 中 95'C 放 置 10 分 钟 ， 再 置 冰 浴 中 冷却 ， 
作为 供 试 品 溶液 。 分 别 取 标准 蛋白 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10pl( 上 样 量 约 为 5ng) ， 照 电泳 法 (通则 0541 第 五 法 ) 测 定 ， 


。 488 。， 


六 病 人 六 


中 国药 典 2015 年 版 


分 离 胶 溶液 为 30% 丙 烯 酰胺 溶液 -分 离 胶 缓冲 液 -20% 十 二 
烷 基 硫酸 钠 溶 液 -10% 过 硫酸 铵 溶液 ( 临 用 新 配 )- 四 甲 基 乙 
二 胺 -水 (3.5 :1.5:0.08:0.1:0.01:5.3), 电压 为 
100V， 运 行 时 间 为 2. 5 小 时 或 前 沿 到 达 凝 胶 项 部 。 以 标准 
蛋白 分 子 量 的 对 数 为 纵 坐 标 ， 相 对 迁移 率 为 横 坐 标 ， 计 算 
回归 方程 ， 供 试 品 在 19 一 26kpa 应 含有 两 个 主要 的 蛋白 
质 带 。 

【检查 】 己 烷 可 溶 物 取 本 品 1g( 按 干燥 品 计 )， 置 
100ml 烧杯 中 ， 加 入 85%% 乙 醇 50ml， 用 磁力 搅拌 器 搅拌 ， 
并 加 热 至 30C， 使 样品 完全 溶解 。 将 供 试 品 溶液 转移 至 
250ml 分 液 漏斗 中 ， 加 入 正己 烷 100ml， 缓慢 振 摇 混合 后 更 
置 使 分 层 ， 将 上 层 ( 正 已 煤层 ) 转 移 至 已 在 80 干燥 至 恒 午 
的 烧杯 中 ， 将 下 层 ( 乙 醇 层 ) 倾 出 置 另 一 分 液 漏斗 中 ， 再 加 入 
正己 烷 100ml 提取 ， 重 复 该 提取 过 程 6 次 。 将 正 已 烷 提取 液 
合并 燕 干 ，80C 干 燥 至 恒 重 ， 遗 留 残渣 不 得 过 12. 5%。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105 尼 干燥 至 恒 重 ， 减 失重 量 不 
得 过 8.0%( 通 则 0831) 。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 上 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0.3% 。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残渣 项 下 遗留 的 残 酒 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 ) ， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

微生物 限度 ” 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106)， 每 1g 供 试 品 中 需 氧 菌 总 数 不 得 过 1000cfu， 移 菌 和 
酵母 菌 总 数 不 得 过 100cfu， 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 。 

【含量 测定 了 〗 取 本 品 0.2g， 精 密 称 定 ， 照 氮 测 定 法 ( 通 
则 0704 第 一 法 ) 测 定 ， 计 算 ， 即 得 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 包 衣 材 料 和 释放 阻 滞 剂 等 。 

【贮藏 》 密 闭 保 存 。 


玉米 演 
Yumidianfen 
Maize Starch 


本 品系 自 才 本 科 植 物 玉 罚 冬 Zea mays L. 的 颖 果 制 得 。 

【性 状 了 本 品 为 白色 或 类 白色 粉末 。 

本 品 在 水 或 乙醇 中 均 不 溶解 。 

【鉴别 】》(1) 取 本 品 约 1.0g， 加 水 15ml， 者 沸 ， 放 冷 ， 
即 成 类 白色 半 透 明 的 凝 胶 状 物 。 

(2) 取 鉴别 (1) 项 下 凝 胶 状 物 约 1ml， 加 碘 试 液 1 滴 ， 即 
显 蓝 黑 色 或 紫 黑 色 ， 加 热 后 逐渐 褪色 。 

(3) 取 本 品 适量 ， 用 甘油 醋酸 试 液 装 片 (通则 2001)， 置 
显微镜 下 观察 ， 淀 粉 均 为 单 粒 ， 呈 多 角形 或 类 圆 形 ， 直 径 为 
5~~30pm; 脐 点 中 心性 ， 呈 圆 点 状 或 星 状 ; 层 纹 不 明显 。 在 
偏光 显微镜 下 观察 ， 呈 现 偏光 十 字 ， 十 字 交 叉 位 于 颗粒 脐 
点 处 。 
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【检查 】 酸 度 ” 取 本 品 4.0g， 加 水 20ml， 振 援 5 分 钟 ， 
使 混 匀 ， 离 心 ， 取 上 清 液 ， 依 法 测定 (通则 0631)，pH 值 应 
为 4.5~7.0。 

外 来 物质 取 鉴 别 (3) 项 下 装 片 ， 在 显微镜 下 观察 ， 不 
得 有 其 他 品种 的 淀粉 颗粒 。 

二 氧化 硫 ” 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 2331)， 含 二 氧化 
硫 不 得 过 0. 004%。 

氧化 物质 取 本 品 4.0g， 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 加 水 
50.0ml， 密 塞 ， 振 播 5 分 钟 ， 转 入 具 塞 离心 管 中 ， 离 心 至 滞 
清 ， 取 上 清 液 30. 0ml， 置 碘 瓶 中 ， 加 冰 醋 酸 1ml 与 碘化钾 
1.0g， 密 塞 ， 播 匀 ， 置 瞳 处 放置 30 分 钟 ， 加 淀粉 指示 液 
1ml， 用 硫 代 硫酸 钠 滴定 液 (0. 002mol/L} 滴 定 至 蓝 色 消失 ， 
并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 消 耗 硫 代 硫酸 钠 滴定 液 
(0. 002mol/L) 不 得 过 1. 4ml(0. 002%% ) 。 

于 爆 失 重 ” 取 本 品 ， 在 130C 干燥 90 分 钟 ， 减 失重 量 
不 得 过 14.0%% (通则 0831) 。 

灰分 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 2302)， 遗 留 残 酒 
不 得 过 0. 3%% 。 

重金 属 ” 取 本 品 1,0g， 依 法 检查 (通则 0821)， 含 重金 
属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

铁 盐 ” 取 本 品 1. 0g， 置 于 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 加 稀 盐 酸 4ml 
与 水 16ml， 强 力 振 摇 5 分 钟 ， 滤 过 ， 用 适量 水 洗涤 ， 合 并 
滤液 与 洗 液 置 50ml 纳 氏 比 色 管 中 ， 加 过 硫酸 锭 50mg， 用 水 
稀释 成 35ml 后 ， 依 法 检查 (通则 0807)， 与 标准 铁 溶液 
1, 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 (0. 001%)。 

微生物 限度 ” 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106)， 每 1g 供 试 品 中 需 氧 菌 总 数 不 得 过 1000cfu、 和 霉菌 和 
酵母 菌 数 不 得 过 100cfu， 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 填 充 剂 和 骨 解 剂 等 。 

【贮藏 】 密 闭 保存 。 


正本 醇 


zhengdingchun 
Butyl Alcohol 


HC” ~ Von 


CeHioO 74.12 
[71-36-3] 
本 品 为 1- 丁 醇 ， 可 由 羧基 合成 法 或 乙 醛 合成 法 制 得 ， 亦 
可 用 发 酵 法 制 得 。 
【性 状 〗 本 品 为 无 色 澄清 的 液体 ; 具 特 殊 刺 鼻 的 酒 味 。 
本 品 在 水 中 溶解 ， 能 与 乙醇 、 乙 醚 任意 混 溶 。 
相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0612) 在 25'C 时 为 
0, 807~0. 809 。 
馏 程 本 品 的 馏 程 (通则 0611) 为 116 一 119C， 沸 距 不 


甘油 


大 于 1.5C。 

【鉴别 】 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 
(通则 0402) 。 

【检查 】 酸 度 ” 取 本 品 74ml， 加 酚 栈 指示 液 2 滴 ， 溶液 
应 为 无 色 ， 用 乙醇 制 氢 氧 化 钾 滴 定 液 (0.02moML) 滴 定 至 显 
粉红 色 15 秒 内 不 褪色 ， 消耗 乙醇 制 氢 氧 化 钾 滴 定 液 
(0. 02mol/1L) 不 得 过 2. 5ml。 

醚 化 合 物 ” 取 本 品 10.0ml， 加 氮 制 硝酸 银 试 液 10ml， 
密 塞 ， 混 匀 ， 导 光 静 置 30 分 钟 ， 溶 液 不 应 显 色 。 

不 挥发 物 ” 取 本 品 100ml， 置 经 105 尼 人 恒 重 的 蒸发 严 中 ， 
于 水 浴 上 蒸 干 后 ， 在 105 它 干燥 30 分钟， 遗留 残渣 不 得 
过 4mg。 

二 丁 本 与 有 关 物 质 ” 照 气相 色谱 法 测定 (通则 0521)。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 以 聚 乙 二 醇 -20M 为 固 
定 液 ( 或 极 性 相近 ) 的 毛细 管 柱 ， 柱 温 为 75'C ， 进 样 口 温度 
为 260'C ， 检 测 器 温度 为 280'C 。 取 二 丁 醚 、2- 丁 醉 、 异 丁 
醇和 正 丁 醇 的 等 体积 混合 溶液 作为 系统 适用 性 溶液 ， 取 
lpl， 注 入 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 各 峰 的 分 离 度 应 符合 
要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 lxl， 注 入 气相 色谱 仪 ， 记录 色谱 图 。 
按 面积 归 一 化 法 计算 ， 含 二 丁 醚 不 得 过 0, 2%， 且 各 杂质 峰 
面积 的 总 和 不 得 大 于 总 峰 面积 的 0.5% 。 

水 分 不 得 过 0.1%( 通 则 0832 第 一 法 2) 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 溶 剂 和 消 泡 剂 等 。 

【贮藏 〗 密闭 ， 贮 存在 远离 火种 和 热源 的 凉 暗 处 。 


甘 油 
Ganyou 
Glycerol 
OH 
HO、 人 oH 
CHsOs 92.09 
[56-81-5] 


本 品 为 1,2,3- 丙 三 醇 。 按 无 水 物 计 算 ， 含 C; Hs O; 不 得 
少 于 95.0%。 

【性 状 革 本 品 为 无 色 、 澄 清 的 黏稠 液体 ; 味 甜 : 有 引 湿 
性 ; 水 溶液 (1 一 10) 显 中 性 反应 。 

本 品 与 水 或 乙醇 能 任意 混 溶 ， 在 丙酮 中 微 溶 ， 在 三 氢 甲 
烷 或 乙醚 中 均 不 溶 。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 在 25'C 时 不 小 
于 1.257。 

折光 率 ”本 品 的 折光 率 ( 通 则 0622) 应 为 1, 470~1. 475。 

【 监 别 〗 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 
77 图 ) 一 致 。 
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【检查 】 酸 碱 度 ” 取 本 品 25. 0g， 加 水 稀释 成 50ml， 混 
匀 ， 加 酚 酝 指示 液 0. 5ml， 溶 液 应 无 色 ， 加 0. imol/L 氧 氧 
化 钠 溶 液 0. 2ml， 溶 液 应 显 粉红 色 。 

颜色 取 本 品 50mi， 置 50ml 纳 氏 比 色 管 中 ， 与 对 照 液 
( 取 比 色 用 重 铬 酸 钾 液 0. 2ml， 加 水 稀释 至 50ml 制 成 ) 比 较 ， 
不 得 更 深 。 

氧化 物 ” 取 本 品 5.0g， 依 法 检查 (通则 0801)， 与 标准 
氢化 钠 溶 液 7.5ml 制 成 的 对 照 液 比较 , 不 得 更 浓 
(0. 0015% ) 。 

硫酸 盐 ” 取 本 品 10g， 依 法 检查 (通则 0802)， 与 标准 硫 
酸 钾 溶液 2. oml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 002%)。 

五 与 还 原 性 物质 ” 取 本 品 约 lg， 置 50ml 量 瓶 中 ， 加 水 
25ml 溶解 ， 加 入 新 配制 的 10 闻 盐酸 甲 基 葵 并 噬 唑 酮 脏 溶 液 
(用 0. 02mol/L 的 毛 氧 化 钠 溶 液 调 节 pH 值 至 4.0。 临 用 新 
制 )2ml 静 置 30 分 钟 ， 加 新 配制 的 0.5%% 三 氯 化 铁 溶 液 5ml， 
播 匀 ， 更 置 5 分 钟 ， 加 甲醇 稀释 至 刻度 ， 摇 名 。 照 紫外 -可 
见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 在 655nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ， 
供 试 品 溶液 的 吸光 度 不 得 大 于 对 照 品 溶液 [每 lml 含 甲 本 
(CH O 〇 )5. 0pg] 2. 0ml 同 法 处 理 后 的 吸光 度 。 

糖 ” 取 本 品 5.0g， 加 水 5ml， 混 匀 ， 加 稀 硫 酸 lml， 置 
水 浴 上 加 热 5 分 钟 ， 加 不 含 碳酸 盐 的 2mol/L 氢 氧 化 钠 溶液 
3ml， 滴 加 硫酸 铜 试 液 1ml， 混 匀 ， 应 为 蓝 色 澄清 溶液 ， 继 
续 在 水 浴 上 加 热 5 分 钟 ， 溶 液 应 仍 为 蓝 色 ， 无 沉淀 产生 。 

脂肪 酸 与 脂 类 ” 取 本 品 40g， 加 新 沸 的 冷水 40ml， 再 精 
密 加 氢气 化 钠 滴 定 液 (0. 1Imol/L)10ml， 摇 匀 后 ， 煮 沸 5 分 
钟 ， 放 冷 ， 加 酚 栈 指示 液 数 滴 ， 用 盐酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 
滴定 至 红色 消失 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 消 耗 的 
氢 氧 化 钠 滴 定 液 (0. 1ImoML) 不 得 过 4. 0ml。 

易 炭化 物 取 本 品 4.0g， 在 振 摇 下 逐 滴 加 入 硫酸 5ml， 
过 程 中 控制 温度 不 得 超过 20C ， 静 置 1 小 时 后 ， 如 显 色 ， 
与 同体 积 对 照 溶液 ( 取 比 色 用 氧化 钴 溶液 0. 2ml， 比 色 用 重 
馈 酸 钙 溶 液 1. 6ml 与 水 8. 2ml 制 成 ) 比较 ， 不 得 更 深 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 约 108， 精 密 称 定 ， 置 25ml 量 瓶 中 ， 
精密 加 人 内 标 溶 液 ( 每 1ml 中 含 0. 5mg 正己 醇 的 甲醇 溶液 ) 
5ml， 用 甲醇 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 取 二 甘 
醇 、 乙 二 醇 、1,2- 丙 二 醇 适 量 ,， 精 密 称 定 ， 用 甲醇 溶解 并 稀 
释 制 成 每 1ml 中 含 二 甘 醇 、 乙 二 醇 、1,2- 丙 二 醇 各 0. 5mg 的 
溶液 ， 精 密 量 取 5ml， 置 25ml 量 瓶 中 ,精密 加 入 内 标 溶液 
5ml， 用 甲醇 稀释 至 刻度 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 另 取 二 甘 醇 、 
乙 二 醇 、1,2- 丙 二 酚 、 正 己 醇 和 甘油 适量 ,精密 称 定 ， 用 甲 
醇 溶 解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 甘油 400mg， 二 甘 醇 、 乙 二 
醇 、1,2- 丙 二 醇 、 正 己 醇 各 0. 1mg 的 溶液 ， 作 为 系统 适用 性 
溶液 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521)， 用 6% 氰 丙 基 茶 基 -94% 
二 甲 基 诊 硅 氧 烷 为 固定 液 ( 或 极 性 相近 的 固定 液 ) 的 毛细 管 
柱 ， 程 序 升温 ， 起 始 温度 为 100' ， 维 持 4 分 钟 ， 以 每 分 钟 
50 心 的 速率 升温 至 120C， 维 持 10 分 钟 ， 再 以 每 分 钟 50YC 
的 速率 升温 至 220C ， 维 持 20 分 钟 ， 进 样 口 温度 为 200%C， 
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检测 器 温度 为 250'C ， 色 谱 图 记录 时 间 至 少 为 主峰 保留 时 间 
的 两 倍 。 取 系统 适用 性 试验 溶液 lxl， 注 和 气相 色谱 仪 ， 记 
录 色 谱 图 ， 各 组 分 色谱 峰之 间 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 取 对 照 
品 溶液 重复 进 样 ， 二 甘 醇 和 乙 二 醇 峰 面积 与 内 标 峰 面积 比值 
的 相对 标准 偏差 均 不 得 大 于 5%。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 
照 品 溶液 各 lxl， 注 入 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 按 内 标 法 以 
峰 面积 计算 ， 供 试 品 中 含 二 甘 醇 、 乙 二 醇 均 不 得 过 0.025%， 
含 1,2- 再 二 醇 不 得 过 0. 1%; 如 有 其 他 杂质 峰 ， 扣 除 内 标 峰 
按 面积 归 一 化 法 计算 ， 单 个 未 知 杂 质 不 得 过 0.1%， 杂质 总 
量 ( 包 含 二 甘 醇 、 乙 二 醇和 1,2- 丙 二 醇 ) 不 得 过 1. 0%。 

水 分 ” 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 
定 ， 含 水 分 不 得 过 2. 0%。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 20. 0g， 加 热 至 自燃 ,停止 加 热 、 待 
燃烧 完毕 ， 放 冷 ， 依法 检查 (通则 0841);， 遗 留 残 渣 不 得 
过 2mg。 

外 盐 取 本 品 4.0g， 加 10% 氨 氧化 钾 溶液 5ml， 混 匀 ， 
在 60 必 放 置 5 分 钟 ， 不 得 发 生 氨 臭 。 

铁 盐 取 本 品 10. 0g， 依 法 检查 (通则 0807) 与 标准 铁 溶 
液 2. 0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 深 (0. 0002%% ) 。 

重金 属 取 本 品 5.0g， 依 法 检查 (通则 0821)， 含 重金 
属 不 得 过 百 万 分 之 二 。 

砷 盐 取 本 品 6.65g， 加 水 23ml 和 盐酸 5ml 混 匀 ， 依 
法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 000 03%%) 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0. 1g， 精 密 称 定 ， 加 水 45ml， 混 
句 ， 精 密 加 入 2. 14%% 高 碘 酸 钠 溶液 25ml， 揪 匀 ， 暗 处 放置 
15 分 钟 后 ， 加 50% (g/ml) 乙 二 醇 溶 液 10ml， 播 匀 ， 了 暗 处 放 
置 20 分 钟 ， 加 酚 本 指示 液 0.5ml， 用 氢 氧 化 钠 滴 定 液 
(0. lmol/L) 滴 定 至 红色 ，30 秒 内 不 褪色 ， 并 将 滴定 的 结果 
用 空白 试验 校正 。 每 1ml 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (0. 1mol/1L) 相 当 
于 9. 21mg 的 C; HsO: 。 

【类 别 】〗】 药 用 辅料 ， 溶 剂 和 助 悬 剂 等 。 

【贮藏 】 密 封 ， 在 干燥 处 保存 。 

【注意 】 本 品 可 与 硼酸 形成 复合 物 ， 过 热 会 分 解放 出 有 
毒 的 丙烯 醛 ; 与 强 氧化 剂 共 研 可 能 爆炸 ， 受 光照 或 与 碱 式 硝 
酸 馆 、 和 氧化 剂 接触 会 变 黑 。 


甘油 ( 供 注射 用 ) 
Ganyou(Gongzhusheyong) 
Glycerol (For Injection) 


OH 
HO、 人 oH 
Cs HO 92.09 
[56-81-5] 
本 品 为 1,2,3- 两 三 醇 。 按 无 水 物 计算 ， 含 C; Hs O 〇 ;不 得 
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少 于 98.0% 。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 、 澄 清 的 黏稠 液体 ; 味 甜 ;有 引 湿 
性 ; 水 溶液 (1-~>10) 显 中 性 。 

本 品 与 水 或 乙醇 能 任意 混 溶 ， 在 丙酮 中 微 溶 ， 在 三 握 甲 
烷 或 乙醚 中 均 不 溶 。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 在 25 必 时 不 小 
于 1. 257。 

折光 率 本 品 的 折光 率 ( 通 则 0622) 应 为 1. 470 一 1. 475 。 

【鉴别 〗 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 (光谱 集 
77 图 ) 一 致 。 

【检查 】 酸 碱 度 ” 取 本 品 25.0g， 加 水 稀释 成 50ml， 混 
句 ， 加 酚 枉 指示 液 0. 5ml， 溶 液 应 无 色 ， 加 0. 1moML 氧 氧 
化 钠 溶 液 0. 2ml， 溶 液 应 显 粉红 色 。 

颜色 取 本 品 50ml， 置 50ml 纳 氏 比 色 管 中 ， 与 对 照 液 
( 取 比 色 用 重 铬 酸 钾 液 0. 2ml， 加 水 稀释 至 50ml 制 成 ) 比较 ， 
不 得 更 深 。 

氯 化 物 ” 取 本 品 5. 0g， 依 法 检查 (通则 0801) ， 与 标准 氯 化 
钠 溶液 3. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 0006%)。 

硫酸 盐 取 本 品 10g， 依 法 检查 (通则 0802)， 与 标准 硫 
酸 钾 溶液 2. 0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0. 002%)。 

醚 与 还 原 性 物质 取 本 品 约 1g， 和 置 50ml 量 瓶 中 ， 加 水 
25ml 溶 解 ， 加 入 10% 盐 酸 甲 基 葵 并 唉 唑 酮 脏 溶 液 (用 
0. 02mol/L 的 氢 氧 化 钠 溶液 调节 pH 值 至 4.0。 临 用 新 制 ) 
2ml 静 置 30 分 钟 。 加 新 配制 的 0.5% 三 氯 化 铁 溶液 5ml， 摇 
匀 ， 静 置 5 分 钟 ， 用 甲醇 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 照 紫外 -可 见 
分 光 光 度 法 (通则 0401)， 在 655nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ， 
供 试 品 溶液 的 吸光 度 不 得 大 于 对 照 品 溶液 [每 1ml 含 甲醛 
(CH:0O)5.0kg] 2. 0ml 同 法 处 理 后 的 吸光 度 。 

糖 ” 取 本 品 5.0g， 加 水 5ml， 混 匀 ， 加 稀 硫酸 1ml， 置 
水 浴 上 加 热 5 分 钟 ， 加 不 含 磋 酸 盐 的 2mol/L 氢 氧 化 钠 溶 液 
3ml， 滴 加 硫酸 铜 试 液 Iml， 混 匀 ， 应 为 蓝 色 澄清 溶液 ， 继 
续 在 水 浴 上 加 热 5 分 钟 ， 溶 液 应 仍 为 蓝 色 ， 无 沉淀 产生 。 

脂肪 酸 与 脂 类 ” 取 本 品 40g， 加 新 沸 的 冷水 40ml， 再 精 
密 加 氧 氧化 钠 滴定 液 (0. lmol/L)10ml， 扬 匀 ， 痢 沸 5 分 钟 ， 
放 冷 ， 加 二 本 指示 液 数 滴 ， 用 盐酸 滴定 液 (0. 1molL) 滴 定 
至 红色 消失 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 消 耗 的 氧 氧 
化 钠 滴 定 液 (0. lmol/L) 不 得 过 2. 0ml。 

易 炭 化 物 “” 取 本 品 约 6.3g， 在 振 播 下 逐 滴 加 入 硫酸 
5ml， 过 程 中 控制 温度 不 得 超过 20C ， 静 置 1 小 时 后 ， 如 显 
色 ， 与 同体 积 对 照 溶液 (了 到 比 色 用 氯 化 钴 溶液 0.2ml， 比 色 
用 重 铬 酸 钾 溶 液 1. 6ml 与 水 8. 2ml 制 成 ) 比较 ， 不 得 更 深 。 

有 关 物 质 “” 取 本 品 约 10g8， 精 密 称 定 ， 置 25ml 量 瓶 中 ， 
精密 加 入 内 标 溶液 (每 1ml 中 含 0. 5mg 正己 醇 的 甲醇 溶液 ) 
5ml， 用 甲醇 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 作 为 供 试 品 溶 液 。 取 二 甘 
醇 、 乙 二 醇 、1,2- 丙 二 醇 适量 ， 精 密 称 定 ， 用 甲醇 溶解 并 稀 
释 制 成 每 lml 中 含 二 甘 醇 、 乙 二 醇 、1,2- 丙 二 醇 各 0. 5mg 的 
溶液 ， 精 密 量 取 5ml， 置 25ml 量 瓶 中 ， 精 密 加 入 内 标 溶液 
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5ml， 用 甲醇 稀释 至 刻度 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 另 取 二 甘 醇 、 
乙 二 醇 、1,2- 丙 二 醇 、 正 已 醇和 甘油 适量 ， 精 密 称 定 ， 用 甲 
醇 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 含 甘油 400mg， 二 甘 醇 、 乙 二 
醇 、1,2- 丙 二 醇 、 正 已 醇 各 0. 1mg 的 溶液 ， 作 为 系统 适用 性 
溶液 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) ， 用 6% 和 氰 两 基 葵 基 -94% 
二 甲 基 聚 硅 氧 烷 为 固定 液 ( 或 极 性 相近 的 固定 液 ) 的 毛细 管 
柱 ， 程 序 升温 ， 起 始 温 度 为 100C ， 维 持 4 分 钟 ， 以 每 分 钟 
50 人 的 速率 升温 至 120C ， 维 持 10 分 钟 ， 再 以 每 分 钟 50'C 
的 速率 升温 至 220C ， 维 持 20 分 钟 : 进 样 口 温度 为 200Y， 
检测 器 温度 为 2502 ， 色 谱 图 记录 时 间 至 少 为 主峰 保留 时 间 
的 两 倍 。 取 系统 适用 性 试验 溶液 lxl， 注 入 气相 色谱 仪 ， 记 
录 色 谱 图 ， 各 组 分 色谱 峰之 间 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 取 对 照 
品 溶液 重复 进 样 ， 二 甘 醇和 乙 二 醇 峰 面积 与 内 标 峰 面积 比值 
的 相对 标准 偏差 均 不 得 大 于 5%。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 
照 品 溶液 各 lyl， 注 人 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 按 内 标 法 
以 峰 面 积 计 算 ， 供 试 品 中 含 二 甘 醇 、 乙 二 醇 均 不 得 过 
0.025%; 含 1,2- 丙 二 醇 不 得 过 0.1%;， 如 有 其 他 杂质 峰 ， 
扣除 内 标 峰 按 面积 归 一 化 法 计算 ， 单 个 未 知 杂 质 不 得 过 
0.1%; 杂质 总 量 (包含 二 甘 醇 、 乙 二 醇和 1,2- 丙 二 醇 ) 不 得 
过 0.5%。 

水 分 “” 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 
定 ， 含 水 分 不 得 过 2. 0%。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 20. 0g， 加 热 至 自燃 ,停止 加 热 ， 待 燃 
烧 完 毕 ， 放 冷 ， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 残渣 不 得 过 2mg。 

铁 盐 ” 取 本 品 4.0g， 加 10%% 氧 氧化 钾 溶 液 5ml， 混 匀 ， 
在 60C 放 置 5 分 钟 ， 不 得 发 生 氨 臭 。 

铁 盐 ” 取 本 品 20. 0g， 依 法 检查 (通则 0807) 与 标准 铁 溶 
液 1. 0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 深 (0. 000 05%)。 

重金 属 “ 取 本 品 5. 0g， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 
含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 。 

砷 盐 取 本 品 6.65g， 加 水 23ml 和 盐酸 5ml 混 匀 ， 依 
法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 000 03%)。 

微生物 限度 ” 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106)， 每 1g 供 试 品 中 需 氧 菌 总 数 不 得 过 1000cftu， 夫 菌 和 
酵母 菌 总 数 不 得 过 100cfu， 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 。 

细菌 内 毒素 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1143)， 每 lg 甘 
油 ( 供 注 射 用 ) 中 含 细菌 内 毒素 的 量 应 小 于 10EU。 

无 菌 {( 供 无 除 菌 工艺 的 无 菌 制剂 用 ) 取 本 品 ， 依 法 检查 
(通则 1101) ， 应 符合 规定 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0. 1g， 精 密 称 定 ， 加 水 45ml， 混 
匀 ， 精 密 加 入 2. 14% 高 碘 酸 钠 溶液 25ml， 摇 匀 ， 暗 处 放置 
15 分 钟 后 ， 加 50% (g/ml) 乙 二 醇 溶液 5ml， 扬 勾 ， 暗 处 放 
置 20 分 钟 ， 加 酚 歌 指示 液 0.5ml， 用 和 氨 氧 化 钠 滴 定 液 
(0. 1mol/L) 滴 定 至 红色 ，30 秒 内 不 褪色 ， 并 将 滴定 的 结果 
用 空白 试验 校正 。 每 lml 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 相 当 
于 9. 21mg 的 C; HsO;。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 溶 剂 和 助 悬 剂 等 。 
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【贮藏 】 密 封 ， 在 干燥 处 保存 。 

【注意 】 本 品 可 与 硼酸 形成 复合 物 ， 过 热 会 分 解放 出 有 
毒 的 丙烯 醛 ， 与 强 氧化 剂 共 研 可 能 爆炸 ， 受 光照 或 与 碱 式 硝 
酸 馆 、 和 氧化 剂 接触 会 变 黑 。 


甘油 三 乙 酯 
Ganyousanyizhi 


Triacetin 


Cs HiO。 218.21 
[102-76-1] 
本 品 按 无 水 物 计算 ， 含 C,His Os 应 为 97. 0%~100. 5%。 
【性 状 】 本 品 为 无 色 澄清 稍 具 黏 性 的 油状 液体 。 
本 品 在 水 中 易 溶 ， 能 与 乙醇 、 三 毛 甲 烷 乙 醚 、 混 溶 。 
相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 在 25 时 为 
1.152~1. 158。 
折光 率 ”本 品 的 折光 率 ( 通 则 0622) 为 1.429 人 1. 432。 
【鉴别 】》(1) 取 本 品 0.03g， 加 水 3ml 使 溶解 ， 用 氢 氧 化 
钠 试 液 调 至 微 碱 性 ， 加 人 5% 硝酸 钢 溶液 0. 25ml( 如 有 白色 
沉淀 物 ， 过 滤 该 溶液 )， 再 加 碘 - 碘 化 钾 试 液 ( 取 碘 0. 127g 和 
碘化钾 0. 20g， 加 水 使 溶解 制 成 10ml 溶液 ， 即 得 )0. 1ml 和 
氮 试 液 0. 1ml 生成 蓝 色 (如 无 蓝 色 生成 ， 则 小 心 加 热 至 沸 
腾 )， 调 至 中 性 (如 有 必要 ， 上 述 实验 温度 控制 在 25C 以 
上 )， 应 显 醋 酸 盐 鉴别 (2) 的 反应 (通则 0301) 。 
(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 ( 膜 法 ) 应 在 3960 一 2890cm 
和 1770~1720cm “区间 有 最 大 吸收 (通则 0402) 。 
【检查 】 酸 度 取 本 品 5g， 加 中 性 乙醇 50ml 使 溶解 ， 
加 酚 枉 指示 液 5 滴 ， 用 氨 氧 化 钠 滴 定 液 (0.020mol/L) 滴 定 
至 粉红 色 。 消 耗 的 氨 氧 化 钠 滴 定 液 (0.020moML) 不 得 
过 1.0ml。 
颜色 本 品 应 无 色 ， 如 显 色 ,与 黄色 1 号 标准 比 色 液 
(通则 0901 第 一 法 ) 比 较 ， 不 得 更 深 。 
水 分 取 本 品 适量 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 ) 
测定 ， 含 水 分 不 得 过 0. 2%。 
重金 属 ” 取 本 品 5.0g， 小 火 灼 烧 使 炭化 (放置 石棉 网 )， 
放 冷 ， 加 硫酸 0.5ml 再 小 火 使 崇 化 完全 ， 放 冷 ， 加 硝酸 
0. 5ml 置 水 浴 上 燕 干 ， 以 350 一 400 炽 灼 使 完全 灰 化 ， 依 法 
检查 (通则 0821 第 二 法 ) ， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 五 。 
砷 盐 取 本 品 0.4g， 用 水 21ml 与 盐酸 5ml 使 溶解 ， 依 
法 检查 (通则 0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0.0005% ) 。 
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【含量 测定 〗 取 本 品 0. 3g， 精 密 称 定 ， 置 250ml 锥 形 瓶 
中 ， 精 密 加 入 乙醇 制 氢 氧 化 钾 滴 定 液 (0. 5mol/L)25ml 和 玻 
璃 珠 数 粒 ， 摇 匀 ， 加 热 回 流 30 分 钟 ， 放 冷 ， 加 酚 融 指示 液 
0. 5ml， 用 盐酸 滴定 液 (0. 5mol/L) 滴 定 ， 并 将 滴定 的 结果 用 
空白 试验 校正 。 每 lml 的 乙醇 制 氢气 化 钾 滴 定 液 
(0.5mol/L) 相 当 于 36. 37mg 的 Cs His O06。 

【类 别 了 药 用 辅料 ， 溶 剂 、 增 塑 剂 和 保湿 剂 等 。 

【贮藏 】 密 闭 ， 干 燥 处 保存 。 


甘油 磷酸 钉 


Ganyoulinsuangai 


Calcium Clycerophosphate 


CsH;CaQsP 210. 14 
[27214-00-2] 
本 品 是 由 甘油 和 磷酸 共 热 ， 再 加 石灰 乳 中 和 ， 用 乙醇 沉 
淀 ， 收 集 沉 淀 ， 经 洗涤 、 干 燥 而 制 得 。 为 8-,D -和 L-a - 甘 
油 磷 酸 钙 的 混合 物 。 按 干燥 品 计 算 ， 含 钙 (Ca) 应 为 
18. 6%~19.4%。 
【性 状 】〗 本 品 为 白色 至 微 黄 色 粉 未 ， 无 臭 或 微 臭 ， 略 有 
引 湿性 。 
本 品 在 水 中 微 溶 ， 在 乙 酿 中 几乎 不 溶 。 
【鉴别 】(1) 取 本 品 约 0. 1g， 用 水 和 稀 硝酸 各 10ml 溶解 
后 ， 加 钻 酸 铵 试 液 5ml， 煮 省 ， 即 发 生 黄色 沉淀 。 
(2) 取 本 品 约 0. 1g， 加 硫酸 氨 饰 0. 1g， 混 合 后 ， 置 试管 
中 加 热 ， 即 发 生 丙烯 醛 的 刺激 性 臭 。 
(3) 本 品 显 钙 盐 的 火焰 反应 (通则 0301) 。 
【检查 】 酸 碱 度 ” 取 本 品 1. 0g， 用 水 100ml 溶解 ， 加 酌 
栈 指 示 液 2 滴 ， 用 和 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 或 盐酸 滴定 
液 (0. 1moVL) 滴 定 ， 消 耗 氨 氧 化 钠 滴定 液 (0, 1ImolML) 或 盐 
酸 滴定 液 (0. 1molL) 不 得 过 1. 7ml。 
溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 1. 0g， 用 水 100ml 溶解 ， 
依法 检查 (通则 0901 与 通则 0902) ， 溶 液 应 澄清 无 色 ， 如 显 浑 
浊 ， 与 3 号 浊 度 标准 液 (通则 0902 第 一 法 ) 比 较 ， 不 得 更 浓 。 
氧化 物 取 本 品 0.25g， 依 法 检查 (通则 0801) ， 与 标准 
氢化 钠 溶 液 5.0ml 制 成 的 对 照 溶 液 比较 , 不 得 更 浓 
(0.02% ) 。 
硫酸 盐 取 本 品 0.25g， 依 法 检查 (通则 0802)， 与 标准 
硫酸 钾 溶液 5. 0ml 制 成 的 对 照 溶液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 2%)。 
磷酸 盐 取 本 品 1.0g， 置 25ml 纳 氏 比 色 管 中 ， 加 稀 硝 
酸 10ml 溶解 ， 加 铀 酸 铵 试 液 10ml， 摇 匀 ， 静 置 10 分 钟 ， 
如 显 色 ， 与 磷酸 盐 标 准 溶液 (精密 称 取 磷 酸 二 和 氨 钾 0. 192g， 
置 100ml 量 产 中 ， 加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 精 密 量 取 
3ml， 置 另 一 100ml 的 量 瓶 中 ， 加 稀 硝 酸 至 刻度 ， 播 匀 ) 
10ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0.04%)。 
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柠 机 酸 盐 ” 取 本 品 5g 置 烧杯 中 ， 加 新 沸 冷 水 20ml， 溶 
解 后 滤 过 ， 滤 液 中 加 硫酸 0. 15ml， 振 摇 ， 滤 过 ， 滤 液 中 加 
硫酸 尔 试 液 5ml， 加 热 至 沸腾 ， 再 加 高 锰 酸 钾 溶 液 0. 5ml， 
再 次 加 热 至 沸腾 ， 应 无 沉淀 产生 。 

游离 甘油 与 醇 中 可 溶 物 ” 取 本 品 lg， 加 无 水 乙醇 25ml， 
振 播 2 分 钟 ， 滤 过 ， 滤 酒 用 无 水 乙醇 5ml 洗涤 ， 合 并 滤液 与 
洗 液 ， 置 经 70C 干燥 至 恒 重 的 蒸发 四 中 ， 置 水 浴 上 蒸 干 ， 
在 70C 干 燥 1 小时， 遗留 残渣 不 得 过 5mg(0.5%%) 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 150C 干 燥 4 小 时 ， 减 失重 量 不 
得 过 12.0%( 通 则 0831) 。 

铁 盐 ” 取 本 品 1. 0g， 用 稀 盐 酸 2ml 与 水 23ml 溶解 后 ， 
依法 检查 (通则 0807)， 与 标准 铁 溶液 2. 0ml 制 成 的 对 照 液 
比较 ， 不 得 更 深 (0. 002%)。 

重金 属 ” 取 本 品 1. 0g， 加 醋酸 盐 缓冲 液 (pPH3. 5)2ml 与 
水 适量 使 成 25ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 含 重金 属 
不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

砷 盐 取 本 品 0.67g， 加 水 23ml 和 盐酸 5ml， 溶 解 后 ， 
依法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0003%)。 

【含量 测定 】 取 本 品 0. 2g， 精 密 称 定 ， 加 水 300ml 振 播 
使 溶解 ， 加 10mol/L 氢 氧 化 钠 溶 液 6. 0ml 及 钙 羧 酸 指示 剂 
15mg， 用 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴 定 液 (0.05mol/L) 滴 定 至 溶液 
由 紫色 变 为 蓝 色 。 每 lml 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴 定 液 
(0. 05mol/L) 相 当 于 2. 004mg 的 Ca。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 稀 释 剂 和 吸湿 剂 等 。 

【贮藏 】 密 封 ， 在 干燥 处 保存 。 


甘氨酸 


Gan’ansuan 


Glycine 


见 二 部 品种 正文 。 
【类 别 》” 药 用 输 料 ， 助 溶剂 、 抗 氢 增 效 剂 等 。 


可 可 脂 
Kekezhi 


Cocoa Butter 


本 品系 由 梧桐 科 (Fam. Sterculiaceae) 可 可 属 (Theobroma 
cacao 工 . ) 植 物 的 种 子 提炼 制 成 的 固体 脂肪 。 

【性 状 〗 本 品 为 淡 黄 白色 固体 ; 25C 以 下 通常 微 具 脆性 ; 
气味 舒适 ， 有 轻微 的 可 可 香味 (压榨 品 ) 或 味 平淡 (溶剂 提取 
品 ) 。 


本 品 在 乙醚 或 三 氧 甲烷 中 易 溶 ， 在 者 沸 的 无 水 乙醇 中 溶 


可 压 性 蔗糖 


解 ， 在 乙醇 中 几乎 不 溶 。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 在 40C 时 相对 
于 水 在 20C 时 为 0.895 一 0. 904。 

折光 率 本 品 的 折光 率 ( 通 则 0622) 在 40 它 时 为 1.456 一 
1. 458。 

酸 值 ”应 不 大 于 2. 8( 通 则 0713) 。 

和 皂 化 值 ”应 为 188 一 195( 通 则 0713) 。 

碳 值 ”应 为 35 一 40( 通 则 0713) 。 

【鉴别 】 在 脂肪 酸 组 成 项 下 记录 的 色谱 图 中 ， 供 试 品 溶 
液 中 棕榈 酸 甲 酯 峰 、 硬 脂 酸 甲 酯 峰 、 油 酸 甲 酯 峰 、 亚 油 酸 甲 
酯 峰 的 保留 时 间 应 分 别 与 对 照 品 溶液 中 相应 峰 的 保留 时 间 
一 致 。 

式 检查 】 脂 肪 酸 组 成 ” 取 本 品 约 0.10 一 0.15g， 置 50ml 
回流 瓶 中 ， 加 0. 5molL 氢气 化 钠 甲 醇 溶液 4ml， 在 水 浴 中 
加 热 回 流 至 供 试 品 融 化 ， 加 14% 三 气 化 硼 甲 醇 溶液 5ml， 在 
水 浴 中 加 热 回流 2 分 钟 ， 再 加 正 庚 烷 2 一 5ml， 继 续 在 水 浴 
中 加 热 回 流 1 分 钟 后 ， 放 冷 ， 加 饱和 和 氯 化 钠 溶液 10ml， 播 
匀 ， 静 置 使 分 层 ， 取 上 层 液 ， 经 无 水 硫酸 钠 干燥 ， 作 为 供 试 
品 溶液 ;分别 取 棕榈 酸 甲 酯 、 硬 脂 酸 甲 酯 、 油 酸 甲 酯 、 亚 油 
酸 甲 酯 、 亚 麻 酸 甲 酯 、 花 生 酸 甲 酯 对 照 品 ， 加 正 庚 烷 溶解 并 
稀释 制 成 每 1ml 中 含 上 述 对 照 品 各 0. lmg 的 溶液 ， 作 为 对 
照 品 溶液 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 ， 以 25%% 葵 基 - 
25% 氰 丙 基 茶 基 -50% 甲 基 舍 硅 氧 烷 为 固定 液 ， 起 始 温度 为 
120C ， 以 每 分 钟 10C 的 速率 升温 至 240C， 维 持 5 分 钟 
( 注 , 在 240C 的 维持 时 间 可 根据 样品 中 最 后 一 个 色谱 上 峰 的 
出 峰 时 间 进 行 适当 的 调整 )， 进 样 口 温度 为 250'C ， 检 测 器 
温度 为 250'C 。 取 对 照 品 溶液 14l 注入 气相 色谱 仪 ,记录 色谱 
图 ， 各 色谱 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 取 供 试 品 溶液 1xl， 注 
人 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 按 峰 面 积 归 一 化 法 计算 ， 含 棕 
榈 酸 应 为 23% 一 30% ， 硬 脂 酸 应 为 31% 一 37%， 油 酸 应 为 
31% 一 38%， 亚 油 酸 应 为 1.6% 一 4.8%， 亚 麻 酸 和 花生 酸 
均 不 得 过 1.5% 。 

【类 别 】〗 药 用 畏 料 ， 润 滑 剂 和 栓剂 基质 等 。 

【贮藏 〗3 密 闭 保存 。 


可 压 性 蔗糖 
Keyaxing Zhetang 


Compressible Sugar 


本 品系 由 莲 糖 与 其 他 辅料 ， 如 麦芽 糊 精 共 结 晶 制 得 ; 也 
可 用 干 法 制 粒 工艺 制 得 。 按 干燥 品 计算 ， 含 芒 糖 (Ca Hz Ou ) 
应 为 95.0% 一 98.0% 。 

本 品 可 含有 淀粉 、 麦 芽 糊 精 、 转 化 糖 以 及 适当 的 助 
流 剂 。 

I 性状】 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 或 微小 颗粒 ; 


* 493 。 


可 溶性 淀粉 


无 臭 、 味 甜 。 

本 品 在 水 中 极 易 溶解 。 

【鉴别 】(1) 在 含量 测定 项 下 ， 非 转化 溶液 的 比 旋 度 应 不 
小 于 十 62. 6 ， 酸 转化 溶液 应 为 左旋 。 

(2) 本 品 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 图 谱 一 致 (通则 0402) 。 

【检查 】 握 化物” 取 本 品 0.20g， 加 水 溶解 使 成 25ml， 
依法 检查 (通则 0801)， 与 标准 氢化 钠 溶液 2. 5ml 制 成 的 对 
照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 0125%)。 

硫酸 盐 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0802)， 与 标准 
硫酸 钾 溶 液 1. 0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0.01%% ) 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105 尼 干燥 4 小 时 , 减 失 重量 不 
得 过 1.0%( 通 则 0831)。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 残渣 
不 得 过 0. 1%。 

钙 盐 取 本 品 1.0g， 加 水 5ml 溶解 ， 加 草酸 铵 试 液 
lml，1 分 钟 内 溶液 应 保持 澄清 。 

重金 属 ” 取 本 品 4.08， 加 水 20ml 溶解 ， 加 0. 1mol/L 
盐酸 溶液 1ml 与 水 适量 使 成 25ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 
一 法 ) ， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 五 。 

【含量 测定 〗 取 在 105C 干燥 4 小 时 的 本 品 约 26g， 精 密 
称 定 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 饱和 醋酸 铝 溶液 0.3ml 和 水 
90ml， 振 摇 使 溶解 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 用 滤 板 上 平 铺 
硅 藻 土 8g 的 布 氏 漏斗 ， 减 压 抽 滤 ， 弃 去 初 滤液 20ml， 精 密 
量 取 续 滤 液 25ml 两 份 ， 分 别 置 两 个 50ml 量 瓶 中 ， 取 其 中 一 
瓶 ， 缓 缓 加 人 盐酸 溶液 (1 一 2)6ml， 充 分 播 匀 ， 再 加 水 
10mi， 播 匀 后 置 60 仿 水浴 ， 持 续 振 摇 3 分 钟 ， 并 继续 加 热 7 
分 钟 ， 立 即 冷却 至 20C ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 将 另 一 
瓶 冷却 至 20C ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ;， 将 两 个 容量 瓶 于 
20 仿 保持 30 分 钟 后 依法 测定 旋光 度 ( 通 则 0621)， 按 下 式 计 
算 芒 糖 (Cz Hzs O14 ) 的 百分数 : 

100(o。 一 )788. 3 
式 中 w。 和 ai 分 别 为 非 转 化 和 酸 转 化 溶液 的 比 旋 度 。 
【类 别 】 药 用 辅料 ， 稀 释 剂 、 甜 味 剂 。 
【贮藏 】 密 封 保存 。 


可 溶性 淀粉 
Kerongxing Dianfen 
Soluble Starch 


[L9005-84-9] 
本 品系 淀粉 通过 酶 或 酸 水 解 等 方法 加 工 ， 改 善 其 在 水 中 
溶解 度 而 制 得 。 
【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 粉末 。 
本 品 在 沸水 中 溶解 ， 在 冷水 或 乙醇 中 均 不 溶 。 
【鉴别 】 取 本 品 约 1g， 加 水 15ml， 者 沸 ， 放 冷 ， 加 碘 试 


。，494 ， 


亲 部 2 关 


中 国药 典 2015 年 版 


液 3 滴 ， 即 显 蓝 色 或 蓝 紫色 或 蓝 黑 色 。 

【检查 】 对 砚 有 灵敏 度 ” 取 澄清 度 检查 项 下 的 供 试 品 溶液 
2. 5ml， 加 水 97. 5ml， 加 碘 滴 定 液 (0. 005mol/L)0. 50ml， 播 
名 ,溶液 应 呈 纯 蓝 色 或 紫红 色 ， 加 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 
(0. 01mol/L)0. 50ml 后 ,溶液 蓝 色 应 消失 。 

酸碱度 取 澄 清 度 检查 项 下 放 冷 后 的 供 试 品 溶液 ， 依 法 
测定 (通则 0631)，pH 值 应 为 6. 0~7. 5。 

溶液 的 澄清 度 ” 取 本 品 1. 0g， 加 水 5ml， 搅 拌 均匀 ， 加 
热 水 95ml， 煮 沸 2 分 钟 ， 依 法 检查 (通则 0902)， 溶 液 应 浴 
清 ; 如 显 浑 浊 ， 立即 与 3 号 浊 度 标准 液 ( 通 则 0902) 上 比较 ， 
不 得 更 浓 。 

还 原 物 质 ” 取 本 品 10.0g， 加 水 100.0ml， 振 播 15 分 
钟 ， 放 置 12 小 时 ， 用 G4 玻璃 垂 熔 南 吉 滤 过 ， 取 续 滤 液 
50. 0m1， 加 碱 性 酒石酸 铜 试 液 50ml 煮沸 2 分 钟 ， 用 已 恒 重 
的 G4 玻璃 垂 熔 卉 塌 滤 过 ， 沉 淀 物 用 水 洗涤 直至 洗 液 呈 中 
性， 再 分 别 用 乙醇 和 乙醚 各 30ml 洗涤 ,在 105 必 干燥 至 恒 
重 ， 遗 留 残渣 不 得 过 250mg(5.0%%) 。 

氧化 物质 取 本 品 4.0g8， 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 加 水 
50.0ml， 密 塞 ， 振 摇 5 分 钟 ， 转 人 50ml 具 塞 离心 管 中 ， 离 
心 至 演 清 ， 取 上 清 液 30. 0m1， 置 碘 量 瓶 中 ， 加 冰 酶 酸 1ml 
与 碘化钾 1. 0g8， 密 塞 ， 播 匀 ， 置 暗 处 放置 30 分 钟 ， 用 硫 代 
硫酸 钠 滴定 液 (0. 002mol/L) 滴 定 至 蓝 色 或 紫红 色 消 失 ， 并 
将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 (空白 试验 应 在 放置 30 分 钟 
后 ， 加 淀粉 指示 液 1ml 后 测定 ) 。 每 1ml 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 
(0. 002mol/L) 相 当 于 34pg 的 氧化 物质 (以 过 氧化 氢 HO; 
计 )， 消 耗 的 硫 代 硫酸 钠 滴定 液 (0. 002molL) 不 得 过 1. 4ml 
(0.002%)。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 130'C 和 干燥 90 分 钟 ， 减 失重 量 
不 得 过 13.0% (通则 0831) 。 

灰分 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 2302)， 遗 留 残渣 
不 得 过 0. 5%。 

铁 盐 ” 取 本 品 1.0g8， 置 于 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 加 稀 盐 酸 4ml 
与 水 16ml， 强 力 振 摇 5 分 钟 ， 滤 过 ， 用 适量 水 洗 桨 ， 合 并 
滤液 与 洗 液 至 50ml 纳 氏 比 色 管 中 ， 加 过 硫酸 匀 50mg， 用 水 
稀释 成 35ml 后 ， 依 法 检查 (通则 0807), 与 标准 铁 溶 液 
1. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 (0. 001%)。 

重金 属 ” 取 灰分 项 下 遗留 的 残渣 ， 依 法 检查 (通则 0821 
第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

砷 盐 取 本 品 1.0g， 加 水 21ml， 者 沸 ， 放 冷 ， 加 盐酸 
5ml, 依法 检查 (通则 0822 第 一 法 ),， 应 符合 规定 
(0. 0002% )。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 稀 释 剂 和 崩 解 剂 等 。 

【贮藏 3 密封 保存 。 


亲 再 2 关 
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两 二 醇 
Bing’ erchun 


Propylene Glycol 


Hse OH 
OH 
Ci HesO， 76. 09 
[57-55-6] 

本 品 为 1,2- 丙 二 醇 。 含 Cs HsO: 不 得 少 于 99.5%%。 

【性 状 〗】 本 品 为 无 色 澄 清 的 黏稠 液体 ;无 臭 ， 有 引 混 性 。 

本 品 与 水 、 乙 醇 或 三 握 甲 烷 能 任意 混 溶 。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 在 25'C 时 应 为 
1.035 一 1. 037 。 

折光 率 ”本 品 的 折光 率 ( 通 则 0622)， 应 为 1. 431 一 1. 433。 

【鉴别 】(1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 ， 供 试 品 溶 
液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 706 
图 ) 一 致 (通则 0402) 。 

【检查 】 酸度 ” 取 本 品 10.0ml， 加 新 沸 过 的 冷水 50ml 
溶解 后 ， 加 省 磨 香 草 了 棒 蓝 指示 液 3 滴 ， 用 氢 氧 化 钠 滴定 液 
(0.01mol/L) 滴 定 至 溶液 显 蓝 色 ， 消 耗 氢 氧 化 钠 滴 定 液 
(0, 01molL) 的 体积 不 得 过 0. 5ml。 

氧化 物 取 本 品 1. 0ml， 依 法 检查 (通则 0801) ， 与 标准 
氧化 钠 溶液 7. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 (0. 007%)。 

硫酸 盐 取 本 品 5.0ml， 依 法 检查 (通则 0802)， 与 标准 
硫酸 钾 溶 液 3. 0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 深 (0. 006%) 

氧化 性 物质 ” 取 本 品 5.0ml， 置 碘 量 瓶 中 ， 加 碘化钾 试 
液 1. 5ml 与 稀 硫 酸 2ml， 密 塞 ， 在 暗 处 放置 15 分 钟 ， 加 淀 
粉 指示 液 2ml， 如 显 蓝 色 , 用 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 
(0. 005mol/L) 滴 定 至 蓝 色 消 失 ， 消耗 硫 代 硫 酸 钠 滴 定 液 
(0.005mol/I) 的 体积 不 得 过 0. 2ml。 

还 原 性 物质 ” 取 本 品 1. 0ml， 加 和 氨 试 液 Iml， 在 60C 水 
浴 中 加 热 5 分 钟 ， 溶 液 应 不 显 黄 色 ; 迅速 加 硝酸 银 试 液 
0. 15ml 播 匀 ， 放 置 5 分 钟 ， 溶 液 应 无 变化 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 ， 用 无 水 乙醇 稀释 制 
成 每 1ml 中 含 丙 二 醇 0. 5g 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; : 另 精 
密 称 取 一 缩 二 乙 二 醇 ( 二 甘 醇 ) 、 一 缩 二 丙二醇 、 二 缩 三 丙 二 
醇和 环 氧 丙 烷 对 照 品 ， 用 无 水 乙醇 稀释 制 成 每 lml 中 含 
5ng、500kg、150pkg 和 5pg 的 混合 溶液 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 
照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 。 以 聚 乙 二 醇 20M 为 固定 液 ， 
起 始 温度 为 80'C ， 维 持 3 分 钟 ， 以 每 分 钟 15 的 速率 升温 
至 220'C， 维 持 4 分钟 ， 进 样 口 温度 230C， 检 测 器 温度 
250C ， 各 组 分 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 精 密 量 取 供 试 品 浴 
液 与 对 照 品 溶液 各 lxl， 注 人 气相 色谱 仪 ， 按 外 标 法 以 峰 面 


丙二醇 ( 供 注射 用 ) 


积 计算 。 含 一 缩 二 乙 二 醇 ( 二 甘 醇 ) 不 得 过 0， 001%; 一 缩 二 
丙二醇 不 得 过 0.1% ;二 缩 三 丙二醇 不 得 过 0.03%; 环 氧 丙 
烷 不 得 过 0. 001% 。 

水 分 取 本 品 适量 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 
1) 测 定 ， 含 水 分 不 得 过 0. 2%。 

炽 灼 残渣” 取 本 品 50g， 加 热 至 燃烧 ， 即 停止 加 热 ， 使 
自然 燃烧 至 干 ， 在 700 一 800C 炽 灼 至 恒 重 ， 遗 留 残 尖 不 得 
过 2. 5mg。 

重金 属 ” 取 本 品 4. 0ml， 加 水 19ml 与 醋酸 盐 缓 冲 液 
(pH3. 5)2ml， 混 匀 ， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 ) ， 含 重金 
属 不 得 过 百 万 分 之 五 。 

砷 盐 取 本 品 1. 0g， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml， 播 匀 ， 依 
法 检查 (通则 0822) ， 应 符合 规定 (0. 0002%)。 

【含量 测定 】 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 聚 乙 二 醇 20M 为 固定 
相 ; 起 始 温度 为 130C ， 维 持 1 分 钟 ， 以 每 分 钟 10'C 的 速率 
升温 至 240C ， 维 持 1 分 钟 ， 进 样 口 温度 230'C， 检 测 器 温 
度 250C 。 理 论 板 数 按 1,2- 丙 二 醇 峰 计 不 低 于 10 000。 

测定 法 ” 取 本 品 ， 精 密 称 定 ， 用 无 水 乙醇 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 1mg 的 溶液 ， 精 密 量 取 lpl 注 人 气相 色谱 仪 ， 记 
录 色 谱 图 ; 另 取 1,2- 丙 二 醇 对 照 品 ， 同 法 测定 ， 按 外 标 法 以 
峰 面积 计算 ， 即 得 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 溶 剂 和 增 塑 剂 等 。 

【贮藏 ”密封 ， 在 干燥 处 避 光 保存 。 


丙二醇 ( 供 注射 用 ) 
Bing’erchun(Gongzhusheyong) 
Propylene Glycol(For Injection) 


HaC pp 
OH 
C3 HsO, 76.09 
[57-55-6] 
本 品 为 1,2- 丙 二 醇 。 含 C; HsO: 不 得 少 于 99. 5%。 
【性 状 了 本 品 为 无 色 泪 清 的 黏稠 液体 ; 无 臭 ; 有 引 湿性 。 
本 品 与 水 、 乙 醇 或 三 氢 甲 烷 能 任意 混 溶 。 
相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 在 25 人 时 应 为 
1.035~1.037。 
【鉴别 〗 (1)7 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 ， 供 试 品 
液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 
(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 706 
图 ) 一 致 (通则 0402) 。 
【检查 】 酸 度 ” 取 本 品 10.0ml， 加 新 沸 过 的 冷水 50ml 
溶解 后 ， 加 溴 麻 香 草 酚 蓝 指示 液 3 滴 ， 用 氢 氧 化 钠 滴定 液 
〈0.01lmol/L) 滴 定 至 溶液 显 蓝 色 ， 消 耗 氢 氧 化 钠 滴定 液 


*。49S 。 
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(0. 01mol/L) 的 体积 不 得 过 0. 5ml。 

氢化 物 取 本 品 1. 0ml， 依 法 检查 (通则 0801) ， 与 标准 
氢化 钠 溶 液 7. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0.007%)。 

硫酸 盐 ” 取 本 品 5. 0ml， 依 法 检查 (通则 0802) ， 与 标准 
硫酸 钾 溶液 3. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 006%)。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ， 精 密 称 定 ， 用 无 水 乙醇 稀释 制 
成 每 1ml 中 约 含 丙二醇 0. 5g 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 另 
精密 称 取 一 缩 二 乙 二 醇 ( 二 甘 醇 ) 、 一 缩 二 丙二醇 、 二 缩 三 丙 
二 醇 与 环 氧 丙 烷 对 照 品 ， 用 无 水 乙醇 稀释 制 成 每 1ml 中 各 和约 
含 5ug、500pg、150pg 与 5pg 的 溶液 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 
气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 ， 以 聚 乙 二 醇 20M 为 固定 液 的 
毛细 管 柱 为 色谱 柱 ， 起 始 温度 为 80C， 维 持 3 分 钟 ， 以 每 分 
钟 15C 的 速率 升温 至 220C ， 维 持 4 分 钟 ， 进 样 口 温 度 230'C， 
检测 器 温度 250C ， 各 色谱 蜂 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 精 密 量 取 
供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 lxl， 注 人 气相 色谱 仪 ， 记录 色谱 
图 ， 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 供 试 品 中 一 缩 二 乙 二 醇 ( 二 甘 醇 )、 
一 缩 二 丙二醇 、 二 缩 三 丙二醇 与 环 氧 丙烷 的 量 。 含 一 缩 二 乙 二 
醇 ( 二 甘 醇 ) 不 得 过 0.001%; 一 缩 二 丙二醇 不 得 过 0.1%; 
二 缩 三 丙二醇 不 得 过 0.03%; 环 氧 丙 烷 不 得 过 0. 001%。 

乙 二 醇 ” 取 本 品 lg， 精 密 称 定 ， 置 10ml 量 瓶 中 ， 用 乙 
膊 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 义 。 作 为 供 试 品 溶液 。 称 取 乙 二 醇 
对 照 品 0.2g， 精 密 称 定 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 乙 腑 溶解 并 
稀释 至 刻度 ， 精 密 移 取 lml 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 相同 溶剂 稀 
释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 乙 二 醇 对 照 品 溶液 。 以 (6%%) 握 两 基 
葵 基 -(94%) 二 甲 基 聚 硅 氧 烷 (或 极 性 相近 ) 为 固定 液 的 毛细 
管 柱 为 色谱 柱 ; 检测 器 为 氢 火 焰 离 子 化 检测 器 。 进 样 日 温度 
为 230'C ;分 流 比 30 : 1; 检测 器 温度 250C; 柱 温 120C 维 
持 4 分钟 后 ， 以 每 分 钟 8CC 的 速率 升温 至 140'C ， 维 持 10 分 
钟 ， 再 以 每 分 钟 8 的 速率 升温 至 220C ， 维 持 5 分 钟 。 各 
色谱 峰 的 分 离 度 应 大 于 2.0， 理 论 板 数 按 乙 二 醇 计 算 不 低 于 
10 000， 乙 二 醇 峰 的 拖 尾 因子 不 得 大 于 2.0。 精 密 量 取 供 试 
品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 lxl， 注 人 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 
按 以 下 公式 计算 : 

A,X AM. 


乙 一 醇 合 量 (%) 一 1000A-X NM 


式 中 A, 为 供 试 品 溶液 图 谱 中 乙 二 醇 的 峰 面 积 ; 
A, 为 对 照 品 溶液 图 谱 中 乙 二 醇 的 峰 面积 ; 
M. 为 供 试 品 溶液 中 被 测 物 的 称 样 量 (g); 
MM 为 对 照 品 溶液 中 乙 二 醇 的 称 样 量 (g)。 
依 上 法 检测 ， 乙 二 醇 含量 不 得 过 0. 02%。 
扎 化 性 物质 ” 取 本 品 5.0ml， 置 碳 量 瓶 中 ， 加 碘化钾 试 
液 1. 5ml 与 稀 硫酸 2ml， 密 塞 ， 在 暗 处 放置 15 分 钟 ， 加 淀 
粉 指 示 液 2ml， 如 显 蓝 色 , 用 硫 代 硫酸 钠 滴 定 液 
(0. 005mol/L)? 滴 定 至 蓝 色 消失 ， 消耗 硫 代 硫酸 钠 滴 定 液 
(0. 005moML) 的 体积 不 得 过 0. 2ml。 
还 原 性 物质 ” 取 本 品 1. 90ml， 加 氨 试 液 lIml， 在 60'C 水 
浴 中 加 热 5 分 钟 ， 溶 液 应 不 显 黄 色 ; 迅速 加 硝酸 银 试 液 
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0.15ml， 播 勾 ， 放 置 5 分 钟 ， 溶 液 应 无 变化 。 

水 分 取 本 品 适量 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 
1) 测 定 ， 含 水 分 不 得 过 0.2% 。 

炽 灼 残 剖 ” 取 本 品 50g， 加 热 至 燃烧 ， 即 停止 加 热 ， 使 自 
然 燃烧 至 于 (如 不 能 燃烧 ， 则 加 热 至 蒸气 除 尽 后 )， 在 700~ 
800'C 炽 灼 至 恒 重 ， 遗 留 残渣 不 得 过 2. 5mg。 

重金 属 ” 取 本 品 4.0ml， 加 水 19mi 与 醋酸 盐 缓 冲 液 
(PH3.5)2ml， 混 匀 ， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 ) ， 含 重金 
属 不 得 过 百 万 分 之 五 。 

砷 盐 ” 取 本 品 1.0g， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml， 扬名， 依 
法 检查 (通则 0822)， 应 符合 规定 (0. 0002%)。 

细菌 内 毒素 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1143)， 每 lmg 
丙二醇 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 0.012EU。 

无 菌 ( 供 无 除 菌 工艺 的 无 菌 制剂 用 ) 
(通则 1101) ， 应 符合 规定 。 

【含量 测定 】 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 聚 乙 二 醇 20M 为 固定 
相 ， 起 始 温度 为 130* ， 维 持 1 分 钟 ， 以 每 分 钟 10C 的 速率 
升温 至 240C ， 维 持 1 分 钟 ， 进 样 口 温度 230C ， 检 测 器 温 
度 250C 。 理 论 板 数 按 1,2- 丙 二 醇 峰 计算 不 低 于 10 000。 

测定 法 ” 取 本 品 ， 精 密 称 定 ， 用 无 水 乙醇 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 1mg 的 溶液 ， 精 密 量 取 lxl 注 入 气相 色谱 仪 , 记 
录 色 谱 图 ; 另 取 1,2- 丙 二 醇 对 照 品 ， 同 法 测定 ， 按 外 标 法 以 
峰 面积 计算 ， 即 得 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 溶 剂 等 。 

【贮藏 】 密 封 ， 在 干燥 处 保存 。 


取 本 品 ， 依 法 检查 


丙 所 酸 


Bing’” ansuan 


Alanine 


见 二 部 品种 正文 。 
【类 别 〗 药 用 辅料 ，pH 值 调 节 剂 和 朴 松 剂 等 。 


丙烯 酸 乙 醋 - 甲 基 丙 烯 酸 
甲 酯 共聚 物 水 分 散 体 
Bingxisuanyizhi-jiajibingxisuanjiazhi 
Gongjuwu Shuifensanti 
Ethyl Acrylate and Methyl Methacrylate 


Copolymer Dispersion 


本 品 为 平均 分 子 量 约 为 800 000 的 丙烯 酸 乙 酯 - 甲 基 丙 
烯 酸 甲 酯 中 性 共聚 物 的 30% 水 分 散 体 。 含 1. 5% 壬 荆 醇 醚 
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100 为 乳化 剂 。 

【性 状 】 本 品 为 乳白 色 低 黏度 的 液体 ， 具 有 微弱 的 特殊 
气味 。 

本 品 能 与 任何 比例 的 水 混 溶 ， 呈 乳白 色 。 与 丙酮 、 乙 醇 
或 异 两 醇 (1 : 5) 混合， 开始 会 有 沉淀 析出 ， 加 过 量 溶剂 后 溶 
解 成 透明 或 略微 混浊 的 黏 性 溶液 。 与 1mol/L 氧 氧化 钠 溶液 
按 1:2 混合 时 ， 分散 体 不 溶解 且 依 然 呈 乳白 色 。 

相对 密度 本 品 的 相对 密度 (通则 0601)， 应 为 
1.037 一 1. 047。 

黏 度 ” 取 本 品 ， 依 法 测定 (通则 0633)， 用 旋转 式 黏度 
计 0 号 转子 ， 每 分 钟 30 转 ， 在 20C 时 的 动力 黏度 不 得 过 
50mP，s。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 ， 倒 在 玻璃 板 上 ， 待 挥发 至 干 后 ， 应 
形成 一 透明 的 膜 。 

(2) 取 本 品 约 0. ml， 置 蒸发 因 中 ， 在 水 浴 上 燕 干 ， 残 
渣 加 丙酮 数 滴 使 溶解 ， 滴 于 溴 化 钾 片上 ， 置 红外 灯 下 干燥 ， 
依法 测定 (通则 0402)， 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 所 附 的 
对 照 图 谱 一 致 。 

【检查 】pH 值 应 为 5.5 一 8.6( 通 则 0631)。 

凝固 物 取 本 品 100. 0g， 用 经 105 忆 干燥 5 小 时 后 称 重 
的 7 号 筛 滤 过 ， 残渣 用 水 洗涤 至 洗 出 液 澄 清 ， 残 留 物 于 
105 作 干燥 5 小 时 后 称 重 ， 不 得 过 1% 。 

单 体 照 高 效 液 相 色谱 法 (通则 0512) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 乙 腑 -水 (15 : 85) 为 流动 相 ; 检测 波长 为 205nm。 
丙烯 酸 乙 酯 与 甲 基 丙 烯 酸 甲 酯 两 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 丙 烯 酸 乙 脂 对 照 品 和 甲 基 丙 烯 酸 
甲 酯 对照 品 适量 ， 用 四 和 毛 叶 喃 制 成 每 lml 中 均 约 含 2ug 的 溶 
液 ， 作 为 对 照 品 贮备 溶液 ， 精 密 量 取 10ml1， 精 密 滴 加 高 毛 
酸 钠 溶液 ( 取 高 氢 酸 钠 (NaClO,。， HOO)3. 5g， 加 水 溶解 并 稀 
释 至 100ml)5ml， 摇 句 ， 精 密 量 取 5ml， 置 10ml 量 瓶 中 ， 用 
水 稀释 至 刻度 ， 播 名 ， 作 为 对 照 品 溶液 ， 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 约 1g， 精 密 称 定 ， 置 50ml 
量 瓶 中 ， 用 四 和 氢 呐 哺 溶 解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 精 密 量 取 
10ml， 精 密 滴 加 高 氨 酸 钠 溶液 5ml， 边 加 边 搅拌 ， 离 心 除去 
沉淀 物 ， 精 密 量 取 续 滤液 5ml， 置 10ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 
至 刻度 ， 摇 匀 ， 即 得 。 

` 测定 法 ” 取 对 照 品 溶液 和 供 试 品 溶液 各 20p1， 分 别 注 人 
液 相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 用 外 标 法 以 峰 面积 计算 ， 即 得 。 

本 品 中 含 甲 基 丙 烯 酸 甲 酯 单 体 和 丙烯 酸 乙 酯 单 体 的 总 量 
不 得 过 0. 01%% 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 1g， 精 密 称 定 ， 置 水 洽 上 茹 发 至 干 ， 
再 在 110C 干 燥 3 小 时 ， 减 失重 量 应 为 68. 5%~71. 5%。 

炽 灼 残 淹 ” 取 本 品 1. 0g， 精 密 称 定 ， 置 已 恒 重 的 霸 塌 
中 ， 在 蒸汽 洽 上 温和 加 热 ， 蒸 干 后 ， 炽 灼 至 恒 重 ， 遗 留 残渣 
不 得 过 0.4%。 

重金 属 ” 取 炊 灼 残渣 项 下 遗留 的 残 酒 ， 依 法 检查 (通则 


0822 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 取 本 品 1. 0g， 置 锥 形 瓶 中 ， 加 硫酸 5ml 于 电炉 
上 低温 加 热 至 完全 痰 化 后 ， 逐 滴 加 入 过 氧化 氢 溶 液 ( 如 发 生 
大 量 泡沫 ， 停 止 加 热 并 旋转 雏形 瓶 ， 防 止 未 反应 物 在 瓶 底 结 
块 )， 直 至 溶液 无 色 ， 放 冷 ， 小心 加 水 10ml， 再 加 热 至 有 白 
烟 出 现 ， 放 冷 ， 缓 缓 加 盐酸 5ml 与 水 适量 使 成 283ml， 依 法 
检查 (通则 0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0002%)。 

微生物 限度 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106)， 每 1g 供 试 品 中 需 氧 菌 总 数 不 得 过 1000cfu、 霉 蓝 和 
酵母 菌 总 数 不 得 过 100cfu， 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 缓 释 包 衣 材 料 ， 骨 架 绥 释 片 葵 合 剂 
和 阻 沾 剂 。 

【贮藏 】 密 闭 ， 于 5 一 25 尼 保存 。 

附 : 本 品 的 红外 对 照 图 谱 。 
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本 品 含 C3H。 O 〇 :不 得 少 于 99. 5%。 
【性 状 】 本 品 为 无 色 至 微 黄 色 油状 液体 ， 有 刺激 性 及 油 
脂 酸 败 臭 气味 。 
本 品 能 与 水 、 乙 醇 或 乙醚 混 溶 。 
相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 为 0.993 一 0. 997 。 
馏 程 ”本 品 的 馈 程 (通则 0611) 为 138.5 一 142.5'C 。 
【鉴别 】 取 本 品 1ml， 加 硫酸 3 滴 和 乙醇 1ml， 加 热 ， 即 
发 生 酯 的 香气 。 
【检查 】 不 挥发 物 取 本 品 20. 0g， 置 经 105 人 恒 重 的 车 
发 中 中 ， 燕 干 , 在 105C 干燥 至 恒 重 ， 址 留 残渣 不 得 
过 2. 0mg。 


， 497 。 
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本 ” 取 本 品 10.0ml， 置 感 有 水 50ml、1. 25%% 亚 硫酸 氢 
钠 溶 液 10. 00ml 碘 瓶 中 ， 密 塞 ， 强 烈 振 摇 ， 放 置 30 分 钟 后 ， 
用 碘 滴 定 液 (0.05mol/L) 滴 定 至 棕 黄 色 ， 同 时 做 空白 试验 。 
空白 与 供 试 品 所 消耗 碘 滴 定 液 (0.05mol/L) 的 体积 之 差 不 得 
大 于 1. 75ml。 

能 氧化 物 ” 取 氢 氧 化 钠 15g， 加 水 50ml 溶解 ， 冷却， 
加 溴 6ml， 充 分 搅拌 使 完全 溶解 ， 加 水 稀释 至 2000ml， 揪 
名 。 精密 量 取 上 液 25ml， 置 盛 有 水 100ml 的 碘 瓶 中 ， 加 
20% 醋 酸 钠 溶液 10ml， 加 本 品 10. 0ml， 扬名， 放置 15 分 
钟 ， 加 25% 碘 化 钾 溶液 5ml， 加 盐酸 10ml， 用 硫 代 硫 酸 钠 
滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 至 棕 黄 色 消失 ， 同 时 做 空白 试验 。 
空白 与 供 试 品 所 消耗 硫 代 硫 酸 钠 滴 定 液 (0. 1mol/L) 的 体积 
之 差 不 得 大 于 2. 2ml。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 ) 测 定 ， 
含水 分 不 得 过 0. 15% 。 

重金 展 。 取 不 挥发 物 项 下 的 遗留 残渣 ， 加 0. lmolL 盐 
酸 8ml， 微 热 溶解 后 ， 加 水 稀释 至 100ml， 摇 匀 ， 取 10. 0ml， 
依法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 取 本 品 5.0g 于 瓷 卉 吉 中 ， 加 15% 硝 酸 镁 溶液 
10ml， 加 所 化 镁 粉末 lg， 混 名 ,浸泡 4 小 时 ， 于 低温 或 水 
洽 上 蒸 干 ， 先 用 小 火 加 热 至 炭化 完全 ， 再 在 550 必 炽 灼 使 灰 
化 完全 ， 放 冷 至 室温 ， 加 水 适量 使 湿润 ， 加 酚 栈 指示 液 1 
滴 ， 缓 缓 加 入 盐酸 溶液 (1->2) 至 酚 栈 的 红色 褪去 ， 滤 过 ， 滤 
液 置 50ml 量 瓶 中 ， 用 少量 水 洗涤 寺 塌 3 次 ， 洗 液 并 人 量 瓶 
中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 取 6. 67ml， 加 水 16. 3ml， 加 
盐酸 5ml， 依 法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 
(0. 0003%)。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0. 8g， 精 密 称 定 ， 加 新 沸 过 的 冷 
水 100ml 使 溶解 ， 加 酚 本 指示 液 2 滴 ， 用 氢 氧 化 钠 滴定 液 
(0.5mol/L) 滴 定 至 溶液 显 粉红 色 ， 并 保持 30 秒 不 褪 。 每 
iml 的 氨 氧 化 钠 滴 定 液 (0.5mol/L) 相 当 于 37.04mg 
的 C: HeO:, 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ，pH 值 调 节 剂 、 助 溶剂 和 抑 菌 剂 等 。 

【贮藏 】 迹 光 ， 密 封 保存 。 


石 蜡 


Shila 


Paraffin 
[68476-81-3] 

本 品系 自 石油 或 页 岩 油 中 得 到 的 各 种 固形 烃 的 混合 物 。 

【性 状 】》 本 品 为 无 色 或 白色 半 透 明 的 块 状 物 ， 常 显 结晶 
状 的 构造 ; 无 丘 ， 无味 ; 手指 接触 有 滑 肛 感 。 

本 品 在 三 氰 甲烷 或 乙醚 中 溶解 ， 在 水 或 乙醇 中 几乎 
不 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (通则 0612 第 二 法 ) 为 50 一 65"C 。 


。498 ， 
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【鉴别 】(1) 取 本 品 ， 加 强 热 ， 即 燃烧 发 生 光亮 的 火焰 ， 
并 遗留 炭化 的 残渣 。 

(2) 取 本 品 约 0. 5g， 置 干燥 试管 中 ， 加 等 量 的 硫 后 ， 加 
热 ， 即 发 生 硫 化 氨 的 臭 气 并 炭化 。 

【检查 】 柄 碱 度 ” 取 本 品 约 5. 0g， 加 热 熔化 后 ， 加 等 容 
的 中 性 热 乙醇 ， 振 摇 后 ， 静 置 使 分 层 ; 乙醇 溶液 遇 石 蕊 试纸 
应 显 中 性 反应 。 

易 炭 化 物 取 本 品 4.0g， 置 具 塞 试管 中 ， 于 65~70'C 
水 浴 中 熔化 后 ， 加 95%(g/g) 硫 酸 5ml， 并 保持 此 温度 10 分 
钟 ， 每 隔 1 分 钟 强力 振 摇 数秒 ，10 分 钟 时 取出 ， 本 品 不 得 
染色 ， 硫 酸 层 如 显 色 ， 与 对 照 液 ( 取 比 色 用 氯 化 钴 液 0. 8ml、 
比 色 用 硫酸 铜 液 0.3ml、 比 色 用 重 铬 酸 钾 液 1.0ml 与 水 
2. 9ml 混合 制 成 ) 比 较 ， 不 得 更 深 。 

硫化 物 ” 取 本 品 4.0g， 加 饱和 和 氧化 铅 的 氨 氧 化 钠 溶 液 
(1 一 5)2 滴 ， 加 乙醇 2ml， 摇 匀 ， 在 70C 水 浴 中 加 热 10 分 
钟 ， 同 时 振 摇 ， 放 冷 后 ， 不 得 显 黑 棕 色 。 

稠 环 芳烃 ” 取 本 品 0.5g， 精 密 称 定 ， 置 分 液 漏斗 中 ， 
加 正己 烷 25ml 振 摇 使 溶解 ， 再 精密 加 入 二 甲 基 亚 砚 5ml， 
剧烈 振 摇 2 分 钟 ， 静 置 使 分 层 ， 将 二 甲 基 亚 砚 层 移 至 另 一 分 
液 漏斗 中 ， 加 正己 烷 2ml 振 摇 洗 涤 后 ， 静 置 使 分 层 ( 必 要 时 
离心 )， 分 取 二 甲 基 亚 硕 层 作为 供 试 品 溶液 ， 另 取 正 己 烷 
25ml， 置 分 液 漏斗 中 ， 精 密 加 入 二 甲 基 亚 砚 5ml， 剧 烈 振 播 
2 分钟 ， 静 置 使 分 层 ， 取 二 甲 基 亚 碘 层 作为 空白 溶液 ， 照 紫 
外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 在 260~350nm 波长 范围 
内 测定 吸光 度 ， 其 最 大 吸光 度 不 得 过 0. 10。 

类别】〗 药 用 辅料 ， 软 襄 基 质 和 包 衣 材料 等 。 

【贮藏 】 密 闭 保存 。 


卡 波 姆 
Kabomu 
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[54182-57-9] 

本 品系 以 非 葵 溶剂 为 聚合 溶剂 的 丙烯 酸 键 合 烯 丙 基 蔗糖 
或 季 戊 四 醇 烯 丙 醚 的 高 分 子 聚 合 物 。 按 干燥 品 计 ， 含 凌 酸 基 
(一 COOH) 应 为 56.0%% 一 68.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 玖 松 粉末 ; 有 特征 性 微 臭 ， 有 引 
湿性 。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 0. 1g， 加 水 20ml 和 10%% 氧 氧化 钠 溶 
液 0. 4ml， 即 成 凝 胶 状 。 

(2) 取 本 品 0. 1g， 加 水 10ml， 摇 匀 ， 加 麻 香 草 酚 蓝 指示 
液 0.5ml， 应 显 楼 色 。 取 本 品 0. 1g， 加 水 10ml， 播 匀 ， 加 
甲 酚 红 指 示 液 0. 5ml1， 应 显 黄色 。 

(3) 取 本 品 0. 1g， 加 水 10ml， 用 lmol/L 氢 氧 化 钠 溶 液 
调节 pH 值 至 7.5， 边 搅拌 边 加 10% 毛 化 钙 溶液 2ml， 立 即 
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产生 白色 沉淀 。 

(4) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 ( 通 则 0402) 应 在 波 数 为 
1710cm-! 士 5cm -1 、1454cm -1 士 5cm 1 、1414cm 1 士 5cm 1、 
1245cm-1 土 5cmn 1 、1172cm- : 士 5cm 1、1115cm ! 十 5cm ! 和 
80lcm-! 士 5cm :处 有 特征 吸收 ， 其 中 1710cm :处 有 最 强 
吸收 。 

【检查 】 酸 度 ” 取 本 品 0.1g， 均 匀 分 散 溶 胀 于 10ml 水 
中 ， 依 法 检查 (通则 0631)，pH 值 应 为 2.5 一 3. 5。 

黏度 ” 取 预 先 在 80 仿 干燥 1 小 时 的 本 品 1. 0g， 边 搅拌 
边 加 水 200ml， 至 分 散 均匀 后 ， 用 15% 氨 氧化 钠 溶 液 调节 
pH 值 至 7. 3 一 7.8， 混 匀 (避免 产生 气泡 )， 在 25C 水 浴 中 静 
置 1 小 时 ， 依 法 测定 (通则 0633)，A 型 应 为 4~llPa，s, B 
型 应 为 25 一 45Pa。s，C 型 应 为 40~60Pa。，s。 

残留 溶剂 ” 茜 、 乙 酸 乙 酯 与 环 己 烷 ” 取 本 品 约 0. 2g， 
精密 称 定 ， 置 顶 空 瓶 中 ， 精 密 加 入 二 甲 基 亚 硕 5ml， 密 封 ， 
作为 供 试 品 溶液 ; 分别 取 葵 、 乙 酸 乙 酯 和 环 已 烷 适 量 ， 精 密 
称 定 ， 用 二 甲 基 亚 砚 定 量 稀释 成 每 Iml 中 含 葵 4kg、0. 2mg 
和 0. 12mg 的 混合 溶液 ， 精 窗 量 取 5ml， 置 顶 空 瓶 中 ， 密 封 ， 
作为 对 照 溶 液 。 照 残留 溶剂 测定 法 (通则 0861 第 二 法 ) 测 定 ， 
用 100%% 二 甲 基 聚 硅 氧 烷 为 固定 液 ( 或 极 性 相近 的 的 固定 液 ) 
的 毛细 管 柱 ， 程 序 升温 ， 起 始 温度 为 40C， 维 持 3 分 钟 ， 
以 每 分 钟 5'C 的 速率 升温 至 120'C ， 维 持 20 分 钟 ， 再 以 每 分 
钟 20C 的 速率 升温 至 220'C， 维 持 3 分 钟 ， 再 以 每 分 钟 20'C 
的 速率 升温 至 240'C ， 维 持 8 分 钟 ; 进 样 口 温 度 260C; 检 
测 器 温度 260'C; 顶 空 瓶 平衡 温度 为 85'C， 平衡 时 间 为 90 
分 钟 。 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 分 别 顶 空 进 样 。 按 外 标 法 
以 峰 面 积 计算 ， 茶 不 得 检 出 ， 含 乙酸 乙 酯 不 得 过 0.5%， 环 
己 烷 不 得 过 0. 3%。 

丙烯 酸 ” 取 本 品 约 50mg， 精 密 称 定 ， 置 具 塞 离心 管 中 ， 
加 2. 5% 硫 酸 铝 钾 溶液 5ml， 封 盖 ， 在 50'C 转速 每 分 钟 250 
转 振 摇 1 小 时 ， 以 每 分 钟 10 000 转 离心 10 分 钟 ， 滤 过 ， 滤 
液 作为 供 试 品 溶液 ， 取 丙烯 酸 对 照 品 适量 ， 精 密 称 定 ， 用 
2. 5% 硫 酸 铝 钾 溶液 溶解 并 定量 稀释 成 每 1ml 中 含 25pg 的 溶 
液 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (通则 0512) 测 定 。 
用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ， 以 磷酸 二 氧 钙 溶液 ( 取 
磷酸 二 氢 钾 1. 36g， 加 水 1000ml 使 溶解 ， 用 磷酸 调节 pH 值 
至 3. 0 士 0. 1)- 甲 醇 (80 : 20) 为 流动 相 ; 检测 波长 200nm。 精 
密 量 取 对 照 品 溶液 和 供 试 品 溶液 各 10pl， 注 人 液 相 色 谱 仪 ， 
按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 ， 不 得 过 0. 25%。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 80C 减 压 干燥 1 小 时 ， 减 失重 
量 不 得 过 2.0%% (通则 0831)。 

炽 灼 残 济 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 2.0% 。 

重金 属 ” 取 炊 灼 残 渣 项 下 遗留 的 残渣 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0.4g， 精 密 称 定 ， 加 水 400ml， 
搅拌 使 溶解 ， 照 电位 滴定 法 (通则 0701) ， 用 和 氢 氧 化 钠 滴定 


卡 波 姆 共聚 物 


液 (0. 25mol/L) 滴 定 ( 近 终点 时 ， 每 次 滴 人 后 搅拌 至 少 2 分 
钟 )。 每 1ml 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (0. 25mol/L) 相 当 于 11. 25mg 
的 一 COOH。 

【类 别 】〗】 药 用 辅料 ， 软 高 基质 和 释放 阻 灌 剂 等 。 

【贮藏 】 密 闭 保 存 。 

【标示 】 应 标示 本 品 所 属 的 黏度 类 型 (A 型 、B 型 或 C 
型 )、 黏 度 值 、 测 量 用 的 仪器 和 参数 。 


卡 波 姆 共聚 物 
Kabomugongjuwu 


Carbomer Copolymer 


本 品系 以 非 葵 溶剂 为 聚合 溶剂 的 丙烯 酸 键 合 多 元 醇 烷 基 
醚 的 长 链 烷 基 甲 基 丙 烯 酸 酯 高 分 子 共聚 物 。 按 干燥 品 计 ， 含 
羧 酸 ( 一 COOH) 应 为 52.0%% 一 62.0%%。 

【性 状 〗 本 品 为 白色 疏松 粉末 ; 有 特征 性 微 臭 ; 有 引 
湿性 。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 约 5g， 加 水 500ml， 搅 拌 ， 应 形成 分 
散 液 并 出 现 泡 沫 层 ， 室 温 静 置 1 小 时 ， 泡 沫 层 不 消失 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 ( 通 则 0402) 应 在 波 数 为 
1710cm ! 士 5cm !、1454cm 1 士 5cm 1 、1414cm ! 士 5cm- 1、 
1245cm- 1: 士 5cm !、1172cm 1! 十 Scm 1、1115cm-1l 士 5cm 1 和 
801lcem ' 土 5cem :处 有 特征 吸收 ， 其 中 1710cm :处 有 最 强 
吸收 。 

【检查 】 酸度 ” 取 本 品 0.1g， 加 水 10ml 使 溶 胀 均匀 分 
散 ， 依 法 检查 (通则 0631)，pH 值 应 为 2. 5 一 3. 5。 

忒 度 ” 取 预先 经 80 人 干燥 1 小 时 的 本 品 2.0g， 边 搅拌 
边 加 水 200ml， 使 分 散 均 匀 ， 用 15%% 氢 氧化 钠 溶液 调节 pH 
值 至 7. 3 一 7.8， 混 匀 ( 避 免 产 生气 泡 )， 在 25 尼 水 浴 中 静 置 1 
小 时 ， 依 法 测定 (通则 0633)， 动 力 黏 度 A 型 应 为 4.5~ 
13. 5Pa。s，B 型 应 为 10 一 29Pa。s，C 型 应 为 25 一 45Pa。s。 

残留 溶剂 ” 匠 、 乙 酸 乙 酯 与 环 己 烷 取 本 品 约 0.2g， 
精密 称 定 ， 置 顶 空 瓶 中 ， 精 密 加 入 二 甲 基 亚 砚 5ml， 密 封 ， 
作为 供 试 品 溶液 ; 分 别 取 茶 、 乙 酸 乙 栈 和 环 已 烷 适量 ,精密 
称 定 ， 用 二 甲 基 亚 碘 定量 稀释 成 每 1ml 中 含 葵 4yg、0. 2mg 
和 0. 12mg 的 混合 溶液 ， 精 密 量 取 5ml， 置 顶 空 瓶 中 ， 密 封 ， 
作为 对 照 溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 (通则 0861 第 二 法 ) 测 定 ， 
用 100% 二 甲 基 聚 硅 氧 烧 为 固定 液 ( 或 极 性 相近 的 的 固定 液 ) 
的 毛细 管 柱 ， 程 序 升温 ， 起 始 温度 为 40C， 维 持 3 分 钟 ， 
以 每 分 钟 5 人 的 速率 升温 至 120'C ， 维 持 20 分 钟 ， 再 以 每 分 
钟 20C 的 速率 升温 至 220'C ， 维 持 3 分 钟 ， 再 以 每 分 钟 20'C 
的 速率 升温 至 240C ， 维 持 8 分 钟 ; 进 样 口 温度 260'C; 检 
测 器 温度 260'C; 顶 空 瓶 平衡 温度 为 85'C ， 平 衡 时间 为 90 
分 钟 。 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 分 别 顶 空 进 样 。 按 外 标 法 
以 峰 面积 计算 ， 莱 不 得 检 出 ， 含 乙酸 乙 酯 不 得 过 0.5%, 环 


， 499 。 
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已 烷 不 得 过 0. 3%% 。 

丙烯 酸 取 本 品 约 0.1g， 精 密 称 定 ， 置 具 塞 离心 管 中 ， 
加 水 9ml， 振 播 2 小 时 ， 加 50%% 氢 氧化 钠 溶 液 2 滴 ， 振 摇 ， 
加 10% 氧 化 钙 溶 液 1. 0ml， 振 摇 至 凝 胶 崩 散 ， 离心 ， 取 上 清 
液 滤 过 ， 滤 液 作为 供 试 品 溶液 ， 取 丙烯 酸 对 照 品 适 量 ， 精 密 
称 定 ， 用 水 溶解 并 定量 稀释 成 每 1ml 中 含 25p8g 的 溶液 ， 作 
为 对 照 品 溶液 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (通则 0512) 测 定 。 用 十 
八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ; 以 磷酸 二 氢 钾 溶液 ( 取 磷 酸 
二 氧 钾 1. 36g， 加 水 1000ml 使 溶解 ， 用 磷酸 调节 pH 值 至 
3. 0 士 0. 1)- 甲 醇 (80 : 20) 为 流动 相 ; 检测 波长 200nm。 精 密 
量 取 对 照 品 溶液 和 供 试 品 溶液 各 101， 注 入 液 相 色谱 仪 ， 按 
外 标 法 以 峰 面积 计算 ， 不 得 过 0. 25% 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 80YC 减 压 干 燥 1 小 时 ， 减 失重 
量 不 得 过 2.0%( 通 则 0831) 。 

炽 灼 残 淖 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 2.0% 。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 湘 项 下 遗留 的 残 漆 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0. 4g， 精 密 称 定 ， 加 水 400ml， 
搅拌 使 溶解 ， 照 电位 滴定 法 (通则 0701)， 用 氢 氧 化 钠 滴定 
液 (0. 25mol/L) 滴 定 ( 近 终点 时 ， 每 次 滴 人 后 搅拌 至 少 2 分 
钟 ) 。 每 lml 氧 氧 化 钠 滴定 液 (0. 25molL) 相 当 于 11. 25mg 
的 一 COOH。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 软 高 基质 和 释放 阻 洁 剂 等 。 

【贮藏 】 密 闭 保存 。 

【标示 】〗 应 标示 本 品 所 属 的 黏度 类 型 (A 型 、B 型 或 C 
型 )、 黏 度 值 、 测 量 用 的 仪器 和 参数 。 


甲 基 纤 维 素 
Jioji Xianweisu 


Methylcellulose 


[L9004-67-5] 

本 品 为 甲 基 醚 纤维 素 。 按 干燥 品 计算 ， 含 甲 氧 基 
(一 OCH; ) 应 为 27.0%~32.0%。 

【性 状 〗】 本 品 为 白色 或 类 白色 纤维 状 或 颗粒 状 粉末 ; 无 
臭 ， 无 味 。 

本 品 在 水 中 洲 胀 成 澄清 或 微 浑浊 的 胶 状 溶液 ;在 无 水 乙 
醇 、 三 氢 甲 烷 或 乙醚 中 不 溶 。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 lg， 加 沸水 100ml， 搅 拌 均匀 ， 置 冰 
浴 中 冷却 至 形成 均匀 澄清 或 微 浑浊 的 溶液 ， 取 该 溶液 适量 ， 
置 试 管 中 ， 沿 试管 壁 缓 缓 加 0.035% 兽 酮 的 硫酸 溶液 2ml， 
放置 ， 在 两 液 界面 处 显 蓝 绿色 环 。 

(2) 取 鉴别 (1) 项 下 的 溶液 适量 ， 加 热 ， 溶 液 产 生 雾 状 或 
片 状 沉淀 ,冷却 后 ， 沉 淀 溶解 。 
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(3) 取 鉴别 (1) 项 下 的 溶液 适量 ,倾倒 在 玻璃 板 上 ， 侯 水 
分 燕 发 后 ， 形 成 一 层 有 韧性 的 膜 。 

(4) 取 鉴别 (1) 项 下 的 溶液 0. 1ml， 加 硫酸 溶液 (9 一 10) 
9ml， 振 摇 ， 置 沸水 浴 中 加 热 3 分 钟 ， 迅速 置 冰 浴 中 冷却 ， 
加 0.2% 划 三 酮 溶液 0.6ml,， 在 25C 放 和 置 ， 溶液 呈 红 色 ， 
100 分 钟 内 不 变 紫 色 。 

(5) 取 鉴别 (1) 项 下 的 溶液 50ml， 置 盛 有 水 50ml 的 烧杯 
中 ， 将 温度 计 浸入 溶液 ， 搅 拌 并 以 每 分 钟 2 一 5YC 速度 加 热 
升温 ， 溶液 出 现 浑 浊 的 温度 不 得 低 于 50Y 。 

【检查 】 符 度 ”对 于 标示 黏度 低 于 600mPa，s 的 供 试 
品 ， 取 本 品 4. 0g( 按 干燥 品 计 )， 加 90C 的 水 196g， 充 分 搅 
拌 约 10 分 钟 ， 置 冰 浴 中 冷却 ， 冷 却 过 程 中 继续 搅拌 ， 再 保 
持 40 分 钟 ， 加 冷水 至 总 重 为 200g8， 搅 拌 均匀 ， 调 节 温 度 至 
20C 士 1C ， 如 有 必要 可 用 减 压 法 或 离心 除去 溶液 中 的 气泡 ， 
选择 适合 毛细 管内 径 的 平 式 黏 度 计 ， 依 法 测定 (通则 0633 第 
一 法 ) ， 黏 度 应 为 标示 黏度 的 80% 一 120%; 对 于 标示 黏度 
不 低 于 600mPa . s 的 供 试 品 ， 取 本 品 10. 0g( 按 干燥 品 计 )， 
加 90C 的 水 490g， 充 分 搅拌 约 10 分 钟 ， 置 冰 浴 中 冷却 ， 冷 
却 过 程 中 继续 搅拌 ， 再 保持 40 分 钟 ， 加 冷水 至 总 重 为 
500g， 搅 拌 均匀 ， 调 节 温 度 至 20C 士 0.1C， 用 NDJ-1 型 黏 
度 计 ， 按 下 表 选 择 合适 的 转子 和 转速 ， 依 法 测定 (通则 0633 
第 三 法 ) ， 黏 度 应 为 标示 黏度 的 75%% 一 140%%。 


标示 黏度 (mPa 。 s) 转子 型 号 ”转速 (r/min) 系数 


600 委 标示 黏度 <<1400 3 60 20 

1400 声 标示 黏度 二 3500 3 12 100 

3500 委 标示 黏度 <9500 4 60 100 
9500 雪 标示 黏度 4 6 1000 


酸碱度 ” 取 黏 度 项 下 溶液 ， 依 法 测定 (通则 0631)， 电 
极 浸没 时 间 为 5 分 钟 土 0. 5 分 钟 ，pH 值 应 为 5. 0 一 8. 0。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105C 于 燥 2 小时， 减 失 重量 不 
得 过 5.0% (通则 0831) 。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 1.0%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 潭 项 下 遗留 的 残 漆 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

原盐 取 本 品 1. 0g， 加 氢 氧 化 钙 1. 0g， 混 合 ， 加 水 搅 
拌 均匀 ， 干 燥 后 ， 先 用 小 火 灼 烧 使 炭化 ， 再 在 500 一 600TC 
炽 灼 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 8ml 与 水 23ml， 依 法 检查 
(通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0002%)。 

【含量 测定 】 甲 氧 基 取 本 品 ， 精 密 称 定 ， 照 甲 氧 基 、 
乙 氧 基 与 叛 丙 氧 基 测定 法 (通则 0712) 测 定 ， 即 得 。 

【类 别 】〗 药 用 辅料 ， 黏 合剂 和 助 悬 剂 等 。 

【贮藏 3 密闭 保存 。 

【标示 】 以 mPa，s 或 Pa. s 为 单位 标明 黏度 。 
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白 几 十 林 
Bai Fanshilin 
White Vaselin 


[8009-03-8] 

本 品系 从 石油 中 得 到 的 经 脱色 处 理 的 多 种 烃 的 半 固 体 混 
合 物 。 

【性 状 】 本 品 为 白色 至 微 黄色 均匀 的 软膏 状 物 ; 无 臭 或 
几乎 无 自 ; 与 皮肤 接触 有 滑 肪 感 ， 具有 拉丝 性 。 

本 品 在 乙醚 中 微 深 ， 在 乙醇 或 水 中 几乎 不 湾 。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 在 60C 时 为 
0. 815~0. 880。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (通则 0612) 为 45 一 60"C 。 

【鉴别 】》(1) 取 本 品 2, 0g， 融 熔 ， 加 水 2ml 和 0. 05mol/L 
的 碘 溶 液 0. 2ml， 振 播 ， 冷 却 ， 上 层 应 为 紫 粉 色 或 棕色 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 ( 膜 
法 ) (通则 0402) 。 

【检查 】 锥 入 度 ” 取 本 品 适量 ,在 85'C 土 2C 熔 融 ， 照 锥 
人 度 测 定 法 (通则 0983) 测 定 ， 锥 入 度 应 为 130 一 230 单位 。 

酸碱度 ” 取 本 品 35. 0g， 置 250ml 烧杯 中 ， 加 水 100ml， 
加 热 至 微 沸 ， 搅 拌 5 分 钟 ， 静 置 放 冷 ， 分 取水 层 ， 加 酚 酌 指 
示 液 1 滴 ， 应 无 色 ， 再 加 甲 基 橙 指示 液 0. 10ml,， 不 得 显 粉 
红色 。 

颜色 取 本 品 10.0g， 置 烧杯 中 ,在 水 浴 上 加 热 使 熔 
融 ， 移 人 比 色 管 中 ， 与 同体 积 的 对 照 液 ( 取 比 色 用 硫酸 铜 液 
0. 2ml 与 比 色 用 重 铬 酸 钾 液 7.8ml， 混 匀 ， 取 混合 液 2. 5ml， 
加 水 至 25ml) 比较 ， 不 得 更 深 。 

杂质 吸光 度 ” 取 本 品 ， 加 三 甲 基 戊 烷 制 成 每 Iml 中 含 
0. 50mg 的 溶液 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401) ， 在 
290nm 的 波长 处 测定 ， 吸 光度 不 得 过 0. 50。 

硫化 物 “ 取 本 品 3.0g， 依 法 检查 (通则 0803)， 应 符合 
规定 (0.000 17%)。 

有 机 酸 ” 取 本 品 20.0g8， 加 中 性 稀 乙 醇 ( 对 酚 栈 显 中 人 性 ) 
100ml， 搅 拌 并 加 热 至 沸 ， 加 酚 本 指示 液 1ml 与 氢 氧 化 钠 滴 
定 液 (0. 1mol/L)0. 40ml， 强 力 搅拌 ， 应 显 红色 。 

异性 有 机 物 与 炽 灼 残 潮 ” 取 本 品 2.0g， 置 550 人 C 炽 灼 至 
恒 重 的 霸 塌 中 ， 用 直 火 加 热 ， 应 无 辛 臭 ; 再 炽 灼 ( 通 则 
0841)， 遗 留 残渣 不 得 过 1mg(0. 05%)。 

图 定 油 、 脂 肪 和 松香 ” 取 本 品 10g， 加 入 5molL 的 氢 
氧化 钠 溶液 50ml， 在 水 浴 中 放置 30 分 钟 ， 分 离 水 层 ， 用 
2. 5mol/L 的 硫酸 溶液 酸化 ， 不 得 生成 油 或 固体 物质 。 

重金 属 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0821 第 二 法 )， 
含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 三 十 。 

砷 盐 ” 取 本 品 1.0g， 加 六 合 水 硝酸 镁 乙醇 溶液 (1 一 50) 


白 网 土 


10ml 和 过 氧化 氨 (30%)1. 5ml， 灼 烧 使 炭化 ， 放 冷 ， 若 未 完 
全 灰 化 ， 则 加 一 定量 的 硝酸 再 炭化 ，550 人 炽 灼 至 灰 化 完全 。 
依法 检查 (通则 0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0002%% ) 。 

多 环 芳香 烃 ” 取 本 品 1.0g8， 置 分 液 漏 斗 中 ， 加 正己 人 烧 
50ml 溶解 ， 加 二 甲 基 亚 砚 10ml 振 摇 ， 待 分 层 ， 取 下 层 液 至 
另 一 分 液 漏斗 中 ， 加 二 甲 基 亚 砚 20ml 和 正己 烷 20ml， 振 摇 
1 分 钟 ， 待 分 层 后 ， 取 下 层 液 ， 置 50ml 量 瓶 中 ， 加 二 甲 基 
亚 砚 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 取 二 甲 基 亚 砚 
10ml 与 正己 烷 25m1， 振 播 ， 分 层 ， 取 下 层 液 作为 空白 溶液 。 
另 取 莹 适量， 用 空白 溶液 制 成 每 1ml 中 含 6pg 的 溶液 作为 对 
照 溶液 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 取 供 试 品 溶 
液 在 260 一 420nm 范围 内 测定 吸光 度 ， 其 最 大 值 不 得 过 对 照 
溶液 在 波长 278nm 处 的 有 吸光度 值 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 软 襄 基 质 和 润滑 剂 等 。 

【贮藏 3 密闭 ， 避 光 保 存 。 


日 陶土 


Baitaotu 


Kaolin 


[68515-07-1] 

本 品系 取 天 然 的 含水 硅 酸 铝 ， 用 水 淘 洗 去 砂 ， 经 稀 酸 处 
理 并 用 水 反复 冲洗 ， 除 去 杂质 制 成 。 

【性 状 】 本 品 为 类 白色 细 粉 ! 加 水 湿润 后 ， 有 类 似 黏 
土 的 气味 ， 颜 色 加 深 。 

本 品 在 水 、 稀 酸 或 毛 氧 化 钠 溶液 中 几乎 不 溶 。 

【鉴别 】 取 本 品 约 1g， 置 瓷 燕 发 四 中 ， 加 水 10ml 与 
硫酸 5ml， 加 热 至 产生 白 烟 ,冷却 ， 缓 缓 加 水 20ml， 煮 淖 
2 一 3 分 钟 ， 滤 过 ， 滤 渣 为 灰色 。 滤 液 显 铝 盐 的 鉴别 反应 ( 通 
则 0301) 。 

【检查 】 气 化 物 ” 取 本 品 0.20g， 加 水 25ml 与 硝酸 1 
滴 ， 者 沸 5 分 钟 ， 滤 过 ， 滤 液 依法 检查 (通则 0801)， 与 标 
准 氯 化 钠 溶液 6.0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 
(0. 03%% ) 。 

硫酸 盐 ” 取 本 品 0.30g， 加 水 40ml 与 稀 盐 酸 2ml， 加 热 
煮沸 5 分钟 ， 放 冷 ， 滤 过 ， 滤 液 依法 检查 (通则 0802) ， 与 
标准 硫酸 钾 溶 液 3.0ml 制 成 的 对 照 液 比较 , 不 得 更 浓 
(0.1% ) 。 

酸 中 溶解 物 取 本 品 1.0g8， 加 盐酸 溶液 (18 一 1000) 
50ml， 者 沸 5 分 钟 ， 滤 过 ， 滤 液 燕 干 ， 炽 灼 至 恒 重 ， 遗 留 残 
渣 不 得 过 10mg。 

炽 灼 失重 取 本 品 ， 炽 灼 至 恒 重 ， 减 失重 量 不 得 
过 15.0%。 

砂粒 ” 取 本 品 2g， 置 烧杯 中 ， 加 水 50ml， 撑 拌 均匀 ， 
倾 和 人 已 用 水 湿润 的 七 号 药 盘 上， 烧杯 反复 用 水 冲洗 至 全 部 供 


* S01 。 


白 蜂 蜡 


试 品 移 至 药 利 上 ， 并 用 水 冲洗 药 第 ， 使 残留 物 集 中 ， 用 手 在 
得 网 上 抚摸 ， 不 得 有 砂粒 感 。 

铁 盐 ” 取 本 品 0.42g， 加 稀 盐酸 25ml 与 水 25ml， 煮 沸 
2 分钟， 放 冷 ， 滤 过 ， 滤 液 加 水 使 成 100ml， 播 匀 ; 分 取 
20ml， 加 过 硫酸 饺 50mg， 用 水 稀释 成 35ml 后 ， 依 法 检查 
(通则 0807)， 与 标准 铁 溶液 5. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 
得 更 深 (0. 06%%) 。 

重金 属 取 本 品 4.0g&， 加 醋酸 盐 缓冲 液 (pH3. 5)4ml 与 
水 46ml， 煮 沸 ， 放 冷 ， 滤 过 ， 滤 液 加 水 使 成 50ml， 播 匀 ， 
分 取 25ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 含 重金 属 不 得 过 
百 万 分 之 十 。 

砷 盐 ” 取 本 品 1.0g， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml， 依 法 检查 
(通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0002%% ) 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 吸 附 剂 和 助 悬 剂 等 。 

【贮藏 】3 密 闭 保存 。 


白 蜂 蜡 


Bai Fengla 


White Beeswax 


[8012-89-3] 

本 品系 由 蜂蜡 (蜜蜂 分 泌 物 的 蜡 ) 经 氧化 漂白 精制 而 得 。 
因 塞 蜂 的 种 类 不 同 ， 由 中 华 蜜蜂 分 泌 的 蜂蜡 俗称 中 蜂蜡 ( 酸 
值 为 5. 0~8.0)， 由 西方 蜂 种 (主要 指 意 蜂 ) 分 泌 的 蜂蜡 俗称 
西 蜂蜡 ( 酸 值 为 16. 0 一 23. 0)。 

【性 状 】〗 本 品 为 白色 或 淡 黄 色 固 体 ， 无 光泽 ,无 结 蝇 ; 
无 味 ， 具 特异 性 气味 。 

本 品 在 三 氯 甲烷 中 易 溶 ， 在 乙醚 中 微 溶 ， 在 水 或 无 水 乙 
醇 中 几乎 不 溶 。 

相对 密度 ” 取 本 品 ， 制 成 长 、 宽 、 高 各 为 lcm 的 块 状 
物 ， 置 500ml 量 杯 中 ， 加 乙醇 溶液 (1 一 3) 约 400ml(20C )， 
如 果 蜡 块 下 沉 ， 可 加 入 茹 饮水 ; 如 螨 块 上 浮 ， 则 可 加 入 乙 
醇 ， 至 螨 块 可 停 在 溶液 中 任意 一 点 ， 即 得 相对 密度 测试 液 。 
取 测 试 液 ， 照 相对 密度 测定 法 (通则 0601) 测 定 ， 即 得 。 本 
品 的 相对 密度 为 0. 954 一 0. 964。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (通则 0612 第 二 法 ) 为 62~~67C。 

折光 率 ”本 品 的 折光 率 ( 通 则 0622) 在 75 尼 时 为 1. 4410~ 
1. 4430。 

酸 值 ”本 品 的 酸 值 (通则 0713) 为 5.0~8.0( 中 蜂蜡 ) 或 
16. 0 一 23.0( 西 蜂蜡 ) 。 

皂 化 值 ”本 品 的 皂 化 值 ( 通 则 0713) 为 85 一 100。 

碘 值 ”本 品 的 碘 值 (通则 0713) 为 8. 0 一 13. 0。 

【检查 】 地 蜡 、 石 蜡 与 其 他 蜡 类 物质 取 本 品 3. 0g， 置 
100ml 具 塞 圆 底 烧 瓶 中 ， 加 4% 氧 氧化 钙 乙 酵 溶 液 30ml， 加 
热 回流 2 小时、 取出 ,插入 温度 计 ， 立 即将 烧瓶 置 于 80C 
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热 水 中 。 在 水 温 下 降 过 程 中 不 断 旋转 烧瓶 ， 观 察 烧瓶 中 溶液 
的 状态 ， 当 溶液 温度 降 至 65'C 时 ， 不 得 出 现 大 量 浑 间或 

脂肪 、 脂 肪 油 、 日 本 蜡 与 松香 ” 取 本 品 1. 0g， 置 100ml 
烧瓶 中 ， 加 3. 5mol/L 氨 氧 化 钠 溶 液 35ml， 加 热 回 流 30 分 
钟 ， 取 出 ， 放 冷 至 蜡 分 层 ， 溶 液 应 澄清 或 为 半 透 明 状 ; 取 上 
述 溶液 滤 过 ， 滤 液 用 盐酸 酸化 ， 溶 液 应 澄清 ， 不 得 出 现 大 量 
浑浊 或 沉淀 。 

两 三 醇 与 其 他 多 元 醇 ” 取 本 品 0.20g， 加 氢 氧 化 钾 乙 醇 
溶液 ( 取 和 所 氧化 钾 3g， 加 水 5ml 使 溶解 ， 加 乙醇 至 100ml， 
摇 匀 ， 即 得 )10ml， 加 热 回 流 30 分 钟 ， 取出， 加 稀 硫 酸 
50ml， 放 冷 ， 滤 过 ， 用 稀 硫酸 洗涤 容器 和 残 浴 ， 合 并 洗 液 和 
滤液 ， 置 同一 100ml 量 撼 中 ， 加 稀 硫酸 稀释 至 刻度 ， 扬 勾 ， 
作为 供 试 品 溶液 。 取 10ml 纳 氏 比 色 管 两 支 ， 甲 管 中 精 密 加 
入 供 试 品 溶液 Iml， 加 0. 05molL 高 碘 酸 钠 溶液 0.5ml， 混 
句 ， 放 置 5 分 钟 ， 再 加 品 红 亚 硫酸 试 液 1. 0ml， 混 匀 ， 不 得 出 
现 沉淀 : 然后 将 试管 置 40C 温 水 中 ， 在 水 温 下 降 过 程 中 不 断 
旋转 试管 ， 观 察 10 一 15 分 钟 ; 乙 管 中 精密 加 入 0.001% 丙 三 
醇 的 稀 硫 酸 溶液 iml， 与 甲 管 同时 依法 操作 ， 甲 管 中 所 显 的 
颜色 与 乙 管 比较 ， 不 得 更 深 ( 以 丙 三 醇 计 ， 不 得 过 0.5%%)。 

重金 属 取 本 品 1.0g8， 依 法 检查 (通则 0821 第 二 法 )， 
含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

砷 盐 ” 取 本 品 1.0g， 置 凯 氏 烧瓶 中 ， 加 硫酸 5ml， 小 
火 加 热 至 完全 炭化 后 (必要 时 可 添加 硫酸 ， 总 量 不 超过 
10mb ， 小 心 逐 滴 加 入 浓 过 氧化 氢 溶 液 ， 待 反应 停止 ， 继 
续 加 热 ， 并 滴 加 浓 过 氧化 氢 溶 液 至 溶液 无 色 ， 放 冷 ， 加 水 
10ml， 蒸 发 至 浓 烟 发 生 以 除 尽 过 氧化 氢 ， 加 盐酸 5ml 与 水 
适量 ， 依 法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (不 得 
过 0.0002%)。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 软 襄 基 质 和 释放 阻 滞 剂 等 。 

【贮藏 】 避 光 ， 密 闭 保存 。 


亚 硫 酸 氢 钠 


Yaliusuangingna 


Sodium Bisulfite 


NaHSO), 104.06 
[7631-90-5] 
本 品 为 亚 硫 酸 氢 钠 与 焦 亚 硫酸 钠 的 混合 物 。 按 二 氧化 硫 
(SO ) 计 算 ， 应 为 61.5 上 一 67. 4%。 
【性 状 】 本 品 为 白色 颗粒 或 结晶 性 粉末 ; 有 二 氧化 硫 的 
微 自 。 
本 品 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 或 乙醚 中 几乎 不 溶 。 
【鉴别 】(1) 本 品 的 水 溶液 (1 一 20) 呈 酸性 ， 显 亚 硫 酸 迄 
盐 的 鉴别 反应 (通则 0301) 。 
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(2) 本 品 的 水 溶液 显 钠 盐 的 鉴别 反应 (通则 0301) 。 

【检查 】 溶 液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 1.0g， 加 水 10ml 
使 溶解 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 应 澄清 无 色 。 

硫 代 硫酸 盐 取 本 品 1.0g， 加 水 15ml 溶解 后 ， 加 稀 盐 
酸 5ml， 摇 名， 静 置 5 分 钟 ， 不 得 产生 浑浊 。 

铁 盐 取 本 品 1. 0g， 加 盐酸 2ml]， 置 水 浴 上 燕 干 ， 加 水 
适量 使 溶解 ， 依 法 检查 (通则 0807)， 与 标准 铁 溶液 2. 0ml 
制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 (0. 002%)。 

重金 属 取 本 品 1.0g， 加 水 10ml 溶解 后 ， 加 盐酸 5ml， 
置 水 浴 上 燕 干 ， 加 水 10ml 使 溶解 ， 加 众 本 指示 液 1 滴 ， 滴 
加 所 试 液 适 量 至 溶液 显 粉 红色 ， 加 醋酸 盐 缓 冲 液 (pH 3. 5) 
2ml 与 水 适量 使 成 25ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 含 
重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

砷 盐 ” 取 本 品 0.5g， 加 水 10ml 溶解 后 ， 加 硫酸 1ml， 
置 砂 浴 上 蒸 至 白 烟 冒 出 ， 放 冷 ， 加 水 21ml 与 盐酸 5ml， 依 
法 检查 (通则 0822 第 二 法 )， 应 符合 规定 (0. 00045%% ) 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0.15g， 精 密 称 定 ， 精 密 加 碘 滴 
定 液 (0, 05mol/L)50ml， 密 塞 ， 振 摇 使 溶解 ， 在 暗 处 放置 5 
分 钟 ， 用 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 ， 至 近 终 点 时 ， 
加 淀粉 指示 液 Iml， 继 续 滴 定 至 蓝 色 消失 ， 并 将 滴定 的 结果 
用 空白 试验 校正 。 每 lml 碘 滴 定 液 (0.05moML) 相 当 于 
3.203mg 的 SO， 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 抗 氧 剂 。 

【贮藏 】 迹 光 ， 密 封 保存 。 


西 黄 着 胶 
Xihuangshijiao 


Tragacanth 


[9000-65-1] 

本 品系 豆 科 植物 西 黄 车 胶 树 Astragalus gummifer La- 
bill， 提 取 的 黏液 经 干燥 制 得 。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 半 透 明 扁平 而 弯曲 的 带 状 
薄片 ， 表 面具 平行 细 条 纹 ; 质 硬 平坦 光滑 ; 或 为 白色 或 类 白 
色 粉 末 ; 过 水 溶 胀 成 胶体 黏液 。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 适量 ， 用 50% 上 甘油 溶液 装 片 (通则 
2001) ， 滴 加 氧化 锌 碘 试 液 1 滴 ， 置 显微镜 下 观察 ， 可 见 圆 
形 或 椭圆 形 淀粉 颗粒 ， 直 径 为 4 一 10nm ， 偶 见 20km， 大 多 
为 单 粒 ， 偶 见 聚合 颗粒 。 

(2) 取 本 品 约 0.1g， 置 离心 管 中 ， 加 三 氟 酷 酸 溶液 
《6.7 一 100)2ml， 强 力 振 摇 使 形成 凝 胶 状 ， 密 塞 ，120 它 放置 
1 小 时 ， 离 心 ， 取 上 清 液 转移 至 50ml 圆 底 烧瓶 中 ， 加 水 
10ml，60 必 旋转 减 压 燕 干 ; 残渣 加 90% 甲 醇 溶 液 1ml 使 溶 
解 ， 滤 过 ， 取 续 滤 液 作为 供 试 品 溶液 ， 取 阿拉 伯 糖 、 鼠 李 
糖 、 木 糖 、 半 乳糖 各 10mg， 加 90% 甲醇 5ml 使 溶解 ， 播 
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句 ， 作 为 混合 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (通则 0502) 试 验 ， 
吸取 供 试 品 溶液 和 混合 对 照 品 溶液 各 5p1， 分 曾 点 于 同一 硅 
胶 G 薄 层 板 上 ， 以 1.6% 磷 酸 二 氧 钠 溶 液 - 丁 醇 -丙酮 (10 : 40 : 
50) 为 展开 剂 ， 二 次 展开 ， 第 一 次 展开 距离 约 10cm， 第 二 次 
展开 距离 约 15cm， 取 出 ， 晾 干 ， 喷 以 茄 香 醛 溶 液 ( 取 菌 香 醛 
0. 5ml、 冰 醋酸 10ml、 甲 醇 85ml 与 硫酸 5ml 混合 )，110'C 
加 热 至 斑点 显示 清晰 。 供 试 品 色谱 中 ， 在 与 半 乳 糖 、 阿 
拉 伯 糖 、 木 糖 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 ， 显 相同 颜色 的 
斑点 ; 在 鼠 李 糖 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 不 得 显示 相同 
颜色 的 斑点 。 

(3) 取 本 品 约 0.5g， 加 乙醇 1ml 漫 湿 ， 分 次 加 水 50ml， 
边 加 边 振 摇 ， 形 成 均匀 的 黏液 。 取 黏液 5ml， 加 水 5ml 和 
4. 5% 毛 氧化 钢 溶 液 2m1， 扬 匀 ， 生 成 白色 架 状 沉淀 ， 加 热 ， 
溶液 和 沉淀 物 逐 渐 显 黄色 ， 加 稀 盐 酸 2 滴 ， 扬 匀 ， 沉淀 溶 
解 ， 深 液 褪 色 。 

检查】 黏度 取 本 品 9.0g， 加 氯 化 钾 3.0g， 加 水 
300ml， 以 800r/min 的 转速 搅拌 约 2 小 时 ， 直 至 完全 均匀 的 
分 散 和 湿润 ， 依 法 测定 (通则 0633 第 三 法 )， 用 Brookfield 
RV-DV 型 旋转 黏度 计 ，5 号 转子 ， 每 分 钟 60 转 ， 在 20C 土 
0. 1C 的 黏度 应 为 标示 黏度 的 80 外 一 120%% 。 

外 来 物质 ” 取 本 品 2.0g， 置 250ml 圆 底 烧 瓶 中 ， 加 甲 
醇 95ml 涡 旋 以 湿润 样品 ， 加 盐酸 溶液 (25->100)60ml， 加 玻 
璃 珠 数 粒 ， 置 水 浴 加 热 回 流 3 小 时 ， 取 出 玻璃 珠 ， 将 样品 溶 
液 趁 热 用 已 恒 重 的 G4 垂 熔 漏斗 减 压 滤 过 ， 用 少量 水 冲洗 加 
底 烧 瓶 ， 滤 过 ， 再 用 甲醇 40ml 分 次 洗涤 残渣 ， 在 110C 干 
燥 至 恒 重 ， 遗 留 残渣 不 得 过 1.0%。 

灰分 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 2302)， 遗 留 灰分 
不 得 过 4. 0%。 

重金 属 ” 取 灰分 项 下 遗留 的 残渣 ， 依 法 检查 (通则 0821 
第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

微生物 限度 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106)， 每 1g 供 试 品 中 需 氧 菌 总 数 不 得 过 1000cftu、 霉 菌 和 
酵母 菌 总 数 不 得 过 100cfu， 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 忒 合剂 、 助 晤 剂 和 乳化 剂 等 。 

【的 藏 】 密 闭 ， 在 干燥 处 保存 。 
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见 二 部 品种 正文 。 
【类 别 】 药 用 辅料 ， 增 溶剂 和 江干 保护 剂 等 。 


" 5303 。 


水 醋 酸 
Bingcusuan 
Glacial Acetic Acid 


C: HiO, 60.05 
[64-19-7] 

本 品 含 C: HsO 〇 ;不 得 少 于 99. 0% (g/g)。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 的 澄明 液体 或 无 色 的 结晶 块 ， 有 强 
烈 的 特 臭 。 

本 品 与 水 、 乙 醇 、 甘 油 或 多 数 的 挥发 油 、 脂 肪 油 均 能 任 
意 混合 。 

凝 点 ”本 品 的 凝 点 (通则 0613) 不 低 于 14. 8 。 

【鉴别 〗(1) 取 本 品 1ml， 加 水 lml， 用 和 氢 氧 化 钠 试 液 中 
和 ， 加 三 毛 化 铁 试 液 ， 即 显 深 红 色 ， 煮沸 ， 即 生成 红 棕色 的 
沉淀 ; 再 加 盐酸 ， 即 溶解 成 黄色 溶液 。 

(2) 取 本 品 少许 ， 加 硫酸 与 少量 的 乙醇 ， 加 热 ， 即 发 生 
乙酸 乙 酯 的 香气 。 

【检查 】 气 化 物 取 本 品 10ml， 加 水 20ml。 依 法 检查 
(通则 0801) ， 与 标准 氯 化 钠 溶液 4. 0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 
不 得 更 深 (0. 0004%)。 

硫酸 盐 取 本 品 20ml， 加 1% 无 水 碳酸 钠 溶液 1ml， 置 
水 浴 上 莎 干 ， 依 法 检查 (通则 0802), 与 标准 硫酸 钾 溶 液 
1. 0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 深 (0. 0005%)。 

甲酸 与 易 氧 化 物 ” 取 本 品 5ml， 加 水 10ml 稀释 后 ， 分 
取 5ml， 加 重 铬 酸 钾 滴定 液 (0.016 67mol/L)2. 5ml 与 硫酸 
6ml， 放 置 1 分钟 ， 再 加 水 20ml， 冷却 至 15C ， 加 碘化钾 试 
液 lml， 应 显 深 黄色 或 棕色 。 

乙 醛 ” 取 本 品 1.8ml， 精 密 称 定 ， 置 10ml 量 瓶 中 ， 用 
水 稀释 至 刻度 ， 摇 名， 取 2. 5ml， 置 顶 空 瓶 中 ， 加 3. 2mol/L 
氢 氧 化 钠 溶液 2. 5ml， 立 即 密 封 ， 摇 名 ， 作 为 供 试 品 溶 液 ; 
另 取 乙 醛 对 照 品 适 量 ， 精 密 称 定 ， 用 1. 6mol/L 醋酸 钠 溶 
液 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0.01mg 的 溶液 ， 精 密 量 到 
5ml， 置 顶 空 瓶 中 ,密封 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 残留 溶剂 
测定 法 (通则 0861 第 二 法 ) 测 定 ， 以 聚 乙 二 醇 聚 硅 氧 烷 为 
固定 液 的 毛细 管 柱 为 色谱 柱 ; 柱 温 35C 维 持 5 分 钟 ， 以 
每 分 钟 307C 的 速率 升温 至 120' ， 维 持 2 分 钟 ; 进 样 品 
温度 200'C ;检测 器 温度 250'C ; 顶 空 平 衡 温度 为 80%C， 
平衡 时 间 为 30 分 钟 。 取 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 分 别 项 
空 进 样 ， 记 录 色 谱 图 ， 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ， 含 乙醚 
不 得 过 0.01%。 

高 锰 酸 钾 还 原 物 质 ” 取 本 品 2ml， 加 水 10ml 与 高 锰 酸 
钾 滴 定 液 (0. 02molML)0. 10m1， 播 匀 ， 放 置 30 分 钟 ， 粉 红 
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色 不 得 完全 消失 。 

不 挥发 物 取 本 品 20ml， 置 105C 恒 重 的 燕 发 上 L 中 ,在 
水 浴 上 蒸 干 并 在 105'C 干燥 至 恒 重 ， 遗 留 残 酒 不 得 过 lmg。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 ?测定 ， 
含水 分 不 得 过 0. 20%。 

铁 盐 ” 取 本 品 2ml， 置 水 洽 上 蒸 干 ， 加 水 15ml， 微 温 溶 
解 后 ， 加 水 适量 使 成 25ml， 依 法 检查 (通则 0807)， 与 标准 
铁 溶 液 1. 0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 深 (0, 0005%% ) 。 

重金 属 取 本 品 10ml， 置 水 浴 上 蒸 干 ， 加 醋酸 盐 缓 冲 液 
《pH3. 5)2ml 与 水 15ml， 微 温 溶 解 后 ， 加 水 适量 使 成 25ml， 
依法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 2m1， 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 精 密 称 
定 ， 加 新 沸 冷 水 40ml 与 酚 栈 指 示 液 3 滴 ， 用 气 氧 化 钠 滴 定 
液 (lmol/L) 滴 定 。 每 lml 毛 氧 化 钠 滴 定 液 (lmol/L) 相 当 于 
60. 05mg 的 C; H,O: 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ，pH 值 调节 剂 和 溶剂 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 


交 联 凑 甲 纤维 素 钠 
Jiaolian Suojiaji Xianweisuna 


Croscarmellose Sodium 


[74811-65-7] 

本 品 为 交 联 的 、 部 分 羧 甲 化 的 纤维 素 钠 盐 。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 粉末 ， 有 引 湿 性 。 

本 品 在 水 中 溶 胀 并 形成 混 悬 液 ， 在 无 水 乙醇 、 乙 醚 、 丙 
酮 或 甲 荃 中 不 溶 。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 1g， 加 0. 0004% 亚 甲 蓝 溶液 100ml， 
搅拌 ， 放 置 ， 生 成 蓝 色 纤维 状 沉 淀 。 

(2) 取 本 品 lg， 加 水 50ml， 混 匀 ， 取 lml 置 试管 中 ， 加 
水 1ml 与  - 蔡 酚 甲醇 溶液 ( 取 a - 莹 酚 1g， 加 无 水 甲醇 25ml， 
搅拌 溶解 ， 即 得 ， 临 用 新 制 )5 滴 ， 沿 倾斜 的 试管 壁 ， 缓 组 
加 硫酸 2ml， 在 液 面 交界 处 显 紫 红色 。 

(3) 取 鉴别 (2) 项 下 的 溶液 ， 显 钠 盐 的 火焰 反应 (通则 
0301) 。 

【检查 】 沉 降 体 积 ” 取 100ml 具 塞 量 简 ， 加 水 75mlj， 取 
本 品 1. 5g，, 分 三 次 加 入 量 简 ， 每 次 0.5g， 每 次 加 样 后 剧烈 
振 摇 ， 最 终 加 水 至 100ml， 继 续 振 摇 至 供 试 品 在 溶液 中 均匀 
分 散 ， 放 置 4 小时， 沉降 体积 应 为 10. 0 一 30. 0ml。 

酸度 ” 取 本 品 lg， 加 水 100ml， 振 摇 5 分 钟 后 ， 依 法 测 
定 ( 通 则 0631)，pH 值 应 为 5. 0 一 7. 0。 

取代 度 ” 取 本 品 约 1. 0g， 精 密 称 定 ， 置 500ml 具 塞 锥 
形 瓶 中 ， 加 10% 握 化 钠 溶液 300ml， 精 密 加 氢 氧 化 钠 滴 定 液 
(0. 1molML)25ml， 密 塞 ， 放 置 5 分 钟 ， 并 时 时 振 播 ， 加 盐 
酸 滴定 液 (0. 1mol/L)15ml 和 间 甲 酚 紫 指示 液 ( 取 间 甲 酚 紫 
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0.1g， 加 0.01molL 氢 氧 化 钠 溶液 13ml 溶解 ， 加 水 稀释 至 
100ml， 即 得 )5 滴 ， 密 塞 后 振 摇 。 如 果 溶 液 显 紫色 ， 继 续 加 
盐酸 滴定 液 (0. 1mol/L)， 每 次 1. 0ml， 直 至 溶液 变 为 黄色 。 
用 氧气 化 钠 滴 定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 至 紫色 。 

有 照 下 式 计 算 羧 甲 基 酸 取代 度 A: 


着 甲 基 酸 取代 度 A- ISOME 


(7102 — 412M — 80C) 
式 中 MM 为 中 和 1g 本 品 ( 按 干燥 品 计 ) 所 需 氧 氧化 钠 的 毫 摩 
尔 数 ; 
C 为 供 试 品 在 炽 灼 残渣 项 下 得 到 的 炊 灼 残渣 百分数 。 
照 下 式 计 算 羧 甲 基 钠 取代 度 S: 


= 4162 士 584) XC 
羧 甲 基 钠 取代 度 S= (7102 — 80C) 


按 干 燥 品 计算 ， 羧 甲 基 酸 与 羧 甲 基 钠 的 取代 度 (4A 十 S) 
应 为 0.60 一 0. 85 。 

氧化 铀 与 乙醇 酸 钠 氧化 钠 取 本 品 约 5.0g， 精 密 称 
定 ， 置 250ml 烧杯 中 ， 加 水 50ml 和 30%% 过 氧化 氢 溶 液 5ml， 
置 水 浴 上 加 热 20 分 钟 并 不 断 搅拌 。 放 冷 ， 加 水 100ml 与 硝 
酸 10ml， 在 不 断 搅 拌 条 件 下 ， 用 硝酸 银 滴定 液 (0. 05mol/L) 
滴定 ， 银 电极 电位 法 指示 滴定 终点 。 每 1ml 的 硝酸 银 滴定 液 
(0, 05mol/L) 相 当 于 2 922mg 的 NaCl。 

乙醇 酸 钠 ” 避 光 操作 。 取 本 品 约 0.5g， 精 密 称 定 ， 置 
100ml 烧杯 中 ， 加 冰 醋 酸 与 水 各 5ml， 搅 拌 15 分 钟 。 相 继 
缓慢 加 入 丙酮 50ml 和 氯 化 钠 lg 后 ， 搅 拌 数 分 钟 ; 滤 过 ， 
并 用 丙酮 完全 定量 转移 至 100ml 量 瓶 中 ， 加 丙酮 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 取 室温 减 压 干燥 12 小 时 的 乙 
醇 酸 约 0. 1g， 精 密 称 定 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 溶解 并 稀 
释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 分 别 量 取 上 述 溶液 1.0ml、2. 0ml、 
3.0ml 与 4.0ml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 分 别 加 水 至 5ml， 加 冰 
醋酸 5ml， 用 丙酮 稀释 至 刻度 ， 作 为 对 照 品 溶 液 (1)、 对 照 
品 溶液 (2)、 对 昭 品 溶液 (3) 与 对 照 品 溶液 (4)。 取 供 试 品 
溶液 与 上 述 对 照 品 溶液 各 2. 0ml， 分 别 置 25ml 量 瓶 中 ， 置 
水 浴 中 加 热 20 分 钟 ， 挥 去 丙酮 ， 取 出 ， 冷 却 后 加 入 2,7- 二 
羟基 蔡 溶 液 ( 取 2,7- 二 羟基 蔡 10mg， 加 硫酸 100ml 溶解 后 ， 
放置 至 溶液 的 颜色 褪去 ，2 天 内 使 用 )5.0ml， 混 匀 后 ， 再 
加 入 2,7- 二 羟 林 蔡 溶 液 15.0ml， 混 匀 。 用 铝 稍 盖 住 量 瓶 
口 ， 置 水 浴 中 加 热 20 分 钟 ， 冷 却 ， 加 硫酸 稀释 至 刻度 ， 混 
匀 。 同 时 取 含 5% 水 与 5% 冰 醋酸 的 丙酮 溶液 2. 0ml 作为 空 
白 溶液 ， 同 法 操作 。 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 
在 540nm 的 波长 处 测定 豚 光度。 绘制 标准 曲线 ， 计 算 供 试 
品 中 乙醇 酸 的 含量 ， 照 下 式 计 算 供 试 品 中 乙醇 酸 钠 的 百 分 
含量 


_ 1:29w 0 
乙醇 酸 钠 的 百 分 含 量 二 Tw 100% 


式 中 w 为 供 试 品 中 乙醇 酸 的 含量 ，mg; 
1.29 为 乙醇 酸 与 乙醇 酸 钠 换算 系数 ; 
6 为 供 试 品 的 干燥 失重 ; 
W 为 供 试 品 的 取样 量 ，mg。 
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按 干 燥 品 计算 ， 握 化 钠 与 乙醇 酸 钠 总 量 不 得 过 0. 5%。 

水 中 可 溶 物 取 本 品 约 10g， 精 密 称 定 ， 加 水 800ml， 
并 在 30 分 钟 内 每 10 分 钟 搅拌 1 分 钟 。 放 置 1 小 时 后 ， 取 上 
层 液 (必要 时 离心 )200ml 经 快速 滤纸 减 压 滤 过 ， 取 续 滤 液 
150ml 置 预先 恒 重 的 250ml 烧杯 中 ， 精 密 称 定 滤 液 的 重量 ， 
加 热 浓缩 至 干 ， 在 105'C 干 燥 4 小 时 ， 精 密 称 定 ， 计 算 残 潜 
的 重量 ， 照 下 式 计算 水 中 可 溶 物 的 含量 : 


水 中 可 小物 的 含量 二 1800 十 Wz) 


WW (1—6) 
式 中 Wj 为 残渣 的 重量 ，g; 
W; 为 供 试 品 的 取样 量 ，g; 
W; 为 滤液 的 重量 ，g; 
8 为 供 试 品 的 干燥 失重 。 
按 干 燥 品 计算 ， 水 中 可 溶 物 不 得 过 10. 0%。 
干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105 人 干燥 6 小 时 , 减 失重 量 不 
得 过 10.0%( 通 则 0831) 。 
炽 灼 残 潭 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)。 遗 留 
残渣 按 干 燥 品 计 应 为 14.0 好 一 28. 0%。 
重金 属 ” 取 炽 灼 残 渣 项 下 遗留 的 残 酒 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 
【类 别 〗 药 用 辅料 ， 知 解 剂 和 填充 剂 等 。 
【贮藏 】 密 封 保存 。 


x 100% 


交 联 聚 维 柄 


Jiaolian Juweitong 


Crospovidone 


和 -CH 六 
ON 
[9003-39-8] 


本 品 为 N- 乙 烯 -2- 吡 咯 烷 酮 合成 交 联 的 不 溶 于 水 的 均 聚 物 。 
分 子 式 为 (Cs Hs NO),， 其 中 对 代表 1 乙烯 基 -2- 吡 咯 烷 酮 链 节 的 
平均 数 。 按 无 水 物 计 算 ， 含 氨 (N) 应 为 11.0%~12. 8%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 粉末 ; 儿 乎 无 臭 : 有 引 
湿性 。 

本 品 在 水 、 乙 醇 、 三 氧 甲烷 或 乙酸 中 不 溶 。 

【鉴别 〗(1) 取 本 品 lg， 加 水 10ml 振 播 使 分 散 成 混 悬 液 ， 
加 碘 试 液 0. tml， 振 摇 30 秒 ， 加 淀粉 指示 液 Iml， 振 摇 ， 应 
无 蓝 色 产生 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (通则 
0402) 。 

【检查 】 酸碱度 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 100ml 搅拌 使 成 均 
匀 混 悬 液 ， 依 法 测定 (通则 0631)，pH 值 应 为 5. 0~8.0。 

水 中 可 溶 物 ” 取 本 品 25.0g， 置 烧杯 中 ， 加 水 200ml， 搅 
拌 1 小时， 用 水 定量 转移 至 250ml 量 瓶 中 ， 并 加 水 稀释 至 刻度 ， 
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摇 匀 ， 静 置 (一 般 不 超过 24 小 时 )， 取 上 层 溶 液 ， 离 心 30 分 钟 
(每 分 钟 3500 转 ) ， 取 上 清 液 经 0. 45um 滤 膜 滤 过 ， 精 密 量 取 续 
滤液 50mL， 置 已 在 105'C 干 燥 3 小 时 并 称 重 的 烧杯 中 ， 茹 发 至 
干 ， 在 105C 干 燥 3 小 时 ， 遗 留 残 渣 不 得 过 50mg(1.0% ) 。 

N- 乙 烯 -2- 吡 咯 烷 酮 ” 取 本 品 约 1. 25g， 精 密 称 定 ， 精 密 
加 水 50ml， 振 播 使 分 散 ， 密 塞 ， 振 荡 1 小 时 ， 静 置 后 ， 取 
上 清 液 滤 过 ， 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ， 另 取 N- 乙 烯 -2- 吡 咯 
烷 酮 对 照 品 适量 ， 精 密 称 定 ， 用 流动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 
lml 约 含 0. 25pg 的 溶液 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 另 取 N- 乙 烯 -2- 
吡咯 烷 酮 对 照 品 和 乙酸 乙烯 酯 适量 ， 加 甲醇 溶解 并 制 成 每 
lml 中 含 N- 乙 烯 -2- 吡 略 烷 酮 lwg 与 乙酸 乙烯 酯 50ng 的 溶 
液 ， 作 为 系统 适用 性 试验 溶液 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (通则 
0512) 测 定 ， 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅 胶 为 填充 剂 ， 以 乙 且 - 水 
(8 : 92) 为 流动 相 ， 检 测 波长 为 235nm。 取 系统 适用 性 试验 
溶液 20ul1， 注 入 液 相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ，N- 乙 烯 -2- 吡 咯 
烷 酮 峰 与 乙酸 乙烯 酯 峰 的 分 离 度 应 符合 规定 。 量 取 供 试 品 溶 
液 与 对 照 品 溶 液 各 20p1， 注 入 液 相 色 谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 按 
外 标 法 以 峰 面积 计算 ， 不 得 过 0. 001% 。 

过 氧化 物 在 20~25C 下 操作 。 取 本 品 2.0g， 加 水 
50ml 使 成 混 悬 液 ， 均 分 成 两 份 ， 其 中 一 份 加 三 氯 化 钛 硫酸 
溶液 ( 量 取 15% 三 氯 化 钛 溶液 20ml， 在 冰 浴 下 与 硫酸 13ml 
小 心 混合 均匀 ， 加 适量 浓 过 氧化 氢 溶 液 至 出 现 黄 色 ， 加 热 至 
崩 白 烟 ， 放 冷 ， 反复 用 水 稀释 并 燕 发 至 溶液 近 无 色 ， 加 水 得 
无 色 溶 液 ， 并 加 水 至 100ml， 滤 过 )2.0ml， 扬 名 ,放置 30 
分 钟 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 另 一 份 加 13% (V/V) 硫 酸 溶 液 
2. 0ml， 摇 名， 放置 30 分 钟 ， 作 为 空白 溶液 ， 照 紫外 -可 见 
分 光 光 度 法 (通则 0401)， 在 405nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ， 
不 得 过 0.35( 相 当 于 0. 04%% 的 H:O: ) 。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832) 测 定 ， 含 水 
分 不 得 过 5.0%。 

炽 灼 残 酒 ” 取 本 品 2.0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0.1%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残渣 项 下 遗留 的 残 酒 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 ) ， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 取 本 品 1.0g， 置 饥 氏 烧瓶 中 ， 加 硫酸 5ml， 小 火 
加 热 至 完全 炭化 后 (必要 时 可 添加 硫酸 ， 总 量 不 超过 10ml)， 
缓 缓 滴 加 浓 过 氧化 氢 溶 液 ， 待 反应 停止 ， 继 续 加 热 ， 并 滴 加 
浓 过 氧化 所 溶液 至 溶液 无 色 ， 放 冷 ， 加 水 10ml， 车 发 除 尽 
过 氧化 氢 ， 加 盐酸 5ml 与 水 适量 ,依法 检查 (通则 0822)， 
应 符合 规定 (不 得 过 0. 0002%)。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0.2g， 精 密 称 定 ， 照 氮 测 定 法 
(通则 0704 第 二 法 ) 测 定 ， 计 算 ， 即 得 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 骨 解 剂 和 填充 剂 等 。 

【贮藏 】 避 光 ， 密 封 ， 在 阴暗 处 保存 。 
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本 品系 采用 羊毛 经 加 工 精制 而 得 。 

性状】 本 品 为 淡 黄 色 至 棕 黄 色 的 螨 状 物 ， 有 黏 性 而 滑 
腻 ;， 臭 微弱 而 特异 。 

本 品 在 三 氯 甲 烷 或 乙醚 中 易 溶 ， 在 热 乙醇 中 溶解 ， 在 乙 
醇 中 极 微 溶解 ， 在 水 中 不 溶 ; 但 能 与 约 2 倍 量 的 水 均匀 
混合 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (通则 0612 第 二 法 ) 为 36 一 42'C 。 

酸 值 ”本 品 的 酸 值 (通则 0713) 不 大 于 1. 5。 

和 皂 化 值 ”本 品 的 皂 化 值 (通则 0713) 为 92 一 106( 测 定时 
加 热 回 流 时 间 为 2 小时) 。 

碘 值 ”本 品 的 碘 值 (通则 0713) 为 18 一 35( 测 定时 在 瞳 处 
放置 时 间 为 4 小 时 )。 

【鉴别 〗 取 本 品 0. 5g， 加 三 氯 甲烷 5ml 溶解 后 ， 加 醋 酝 
lml 与 硫酸 2 滴 ， 即 显 深 绿色 。 

检查】 酸碱度 ” 取 本 品 10g， 加 水 50ml， 置 水 浴 上 加 
热 熔 融 ,， 不 断 搅拌 ， 放 冷 ， 除去 脂肪 ， 溶液 应 澄清 ， 取 
10ml， 加 酚 酌 指示 液 1 滴 ， 不 得 显 红色 ;， 另 取 10ml， 加 四 
基 红 指示 液 1 滴 ， 不 得 显 红色 。 

氧化 物 取 本 品 0.20g， 置 锥 形 瓶 中 ， 加 乙醇 27ml， 
加 热 回流 数 分 钟 ， 放 冷 ， 加 硝酸 0.5ml， 滤 过 ， 滤 液 中 
加 硝酸 银 的 乙醇 溶液 (1 一 50)5 滴 ， 如 发 生 浑 池 ， 与 对 照 
液 [ 取 乙 醇 20ml， 加 标准 氯 化 钠 溶液 7.0ml、 硝 酸 
0. 5ml 与 硝酸 银 的 乙醇 溶液 (1 一 50)5 滴 制 成 ] 比较 ， 不 
得 更 浓 (0.035%)。 

易 氧化 物 取 上 述 酸 碱 度 项 下 遗留 的 溶液 10ml， 加 高 
偿 酸 钾 滴 定 液 (0.02moL)1 滴 ，5 分 钟 内 红色 不 得 完全 
消失 。 

乙醇 中 不 溶 物 取 本 品 0.50g， 加 无 水 乙醇 40ml， 煮 
沸 ， 溶 液 应 澄清 或 显 极 微 的 浑浊 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105 干燥 至 便 重 ， 时 加 搅拌 ， 
减 失 重量 不 得 过 0.5% (通则 0831) 。 

炽 灼 残渣 ”不 得 过 0.15% (通则 0841) 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 软 高 基质 和 乳化 剂 等 。 

【贮藏 】 密 封 ， 在 阴凉 处 保存 。 


尊 部 2 关 


中 国药 典 2015 年 版 


异 两 醇 
Yibingchun 
Isopropyl Alcohol 


CsHsO 60. 10 
[67-63-0] 

本 品 为 2- 丙 醇 。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 澄 清 的 液体 。 

本 品 与 水 、 甲 醇 、 乙 醇 或 乙醚 能 任意 混 溶 。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601 韦 氏 比重 秤 法 ) 
为 0.785 一 0. 788。 

折光 率 ”本 品 的 折光 率 ( 通 则 0622) 为 1.376 一 1. 379 。 

【鉴别 ](1) 取 本 品 1ml， 加 碘 试 液 2ml 与 氨 氧 化 钠 试 液 
2ml， 振 扬 ， 即 产生 黄色 沉淀 ， 并 产生 碘 仿 的 特 臭 。 

(2) 取 本 品 5ml， 加 重 铬 酸 钾 试 液 20ml， 再 小 心 加 硫酸 
5ml， 在 水 浴 上 缓 缓 加 热 ， 产 生 的 气体 能 使 漫 有 水 杨 醋 -乙醇 
溶液 (1 : 10) 与 30% 氨 氧化 钠 溶 液 的 滤纸 变 红 棕色 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (通则 
0402) 。 

【检查 】 酸 度 ” 取 本 品 50.0ml， 加 水 100ml， 加 酚 酌 指 
示 液 2 滴 ， 用 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 至 粉红 色 30 秒 
不 衫 色 ， 消 耗 氢 氧化 钠 滴 定 液 (0. mol/L) 不 得 过 1. 4ml。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 1.0ml， 加 水 20ml， 混 
匀 ， 静 置 5 分 钟 后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 
液 应 澄清 无 色 。 

吸光 度 ” 取 本 品 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401) 
测定 ， 在 230nm、250nm、270nm、290nm 与 310nm 波长 处 
的 吸光 度 分 别 不 得 大 于 0.30、0. 10、0. 03、0. 02 与 0. 01 。 

水 中 不 溶 物 “” 取 本 品 2.0ml， 加 水 8gml， 振 摇 ， 放 置 5 
分 钟 ， 溶 液 应 澄清 。 

不 挥发 物 ” 取 本 品 50.0ml， 置 105C 恒 重 的 蒸发 亚 中 ， 
在 水 浴 上 基干 后 ， 再 在 105C 干 燥 1 小 时 ， 遗 留 残渣 不 得 过 
1. 0mg[0. 002% (g/ml)]。 

易 氧化 物 取 本 品 10.0ml， 置 比 色 管 中 ， 调 节 温 度 至 
15'C ， 加 高 锰 酸 钾 滴 定 液 (0. 02mol/L)0. 50ml， 密 塞 ， 摇 匀 ， 
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在 15'C 静 置 15 分 钟 ， 溶 液 所 呈 粉 红色 不 得 完全 消失 。 

易 炭 化 物 “ 取 硫酸 5ml， 置 干燥 的 比 色 管 中 ， 冷 却 至 
10C ， 振 播 同 时 滴 加 本 品 5.0ml( 保 持 溶 液 温度 不 得 高 于 
20C)， 溶 液 的 颜色 与 黄色 1 号 标准 比 色 液 (通则 0901) 比 
较 ， 不 得 更 深 。 

痢 革 化合物 取 本 品 0.50ml， 置 具 塞 出 色 管 中 ， 加 
2 ,4- 二 硝 基 葵 肝 溶 液 ( 取 2,4- 二 硝 基 葵 有 50mg， 加 盐酸 2ml， 
用 无 痰 基 甲 醇 @ 稀释 至 50ml， 播 匀 )1ml， 密 塞 ， 摇 匀 ， 静 
置 30 分 钟 ， 加 吡啶 8ml、 水 2ml 与 氢 氧 化 钾 - 甲 醇 溶液 ( 取 
33%% 氧 氧化 钾 溶 液 15ml， 加 无 炭 基 甲醇 50ml) 2ml， 摇 匀 ， 
静 置 30 分 钟 ， 用 无 普 基 甲醇 稀释 至 25ml， 摇 匀 ， 所 呈 暗 红 
色 与 痰 基 化 合 物 (CO) 杂 质 标准 溶液 @80. 50ml 按 同一 方法 处 
理 后 比较 ， 不 得 更 深 。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 
定 ， 含 水 分 不 得 过 0.2%。 

苯 与 有 关 物 质 ” 照 气相 色谱 法 测定 (通则 0521) 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 6% 和 氟 两 基 葵 基 -94 中 二 
甲 基 硅 氧 烷 为 固定 液 ( 或 极 性 相近 ) 的 毛细 管 柱 ， 程 序 升温 ， 
起 始 温度 为 40C ， 维 持 12 分 钟 ， 以 每 分 钟 10C 的 速率 升温 
至 240C ， 维 持 10 分 钟 ; 进 样 口 温度 为 280'C ， 检 测 器 温度 
为 280C 。 对 照 溶 液 (a) 中 正 丙 醇 峰 与 2- 丁 醇 峰 的 分 离 度 应 
不 小 于 10。 

测定 法 ” 取 本 品 作为 供 试 品 溶液 (a); 精密 量 取 2- 丁 醇 
lml， 置 50ml 量 瓶 中 ， 用 本 品 稀 释 至 刻度 ， 播 匀 ， 精 密 量 取 
5ml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 本 品 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 
试 品 溶液 (b); 精密 量 取 2- 丁 醇和 正 丙 醇 各 0. 5ml， 置 50ml 
量 瓶 中 ， 用 本 品 稀 释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 精 密 量 取 5ml， 置 50ml 
量 瓶 中 ， 用 本 品 稀 释 至 刻度 ， 摇 色 ， 作 为 对 照 溶液 (a); 精 
密 量 取 葵 100p1， 赞 100ml 量 瓶 中 ， 用 本 品 稀释 至 刻度 ， 摇 
义 ， 精 密 量 取 0. 2ml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 本 品 稀 释 至 刻 
度 ， 摇 名， 作为 对 照 溶液 (b)。 精 密 量 取 对 照 溶液 (a)、(b) 
和 供 试 品 溶液 (a) 、(b) 各 lwl， 分 别 注 人 气相 色谱 仪 ， 记 录 
色谱 图 。 供 试 品 溶液 (a) 中 如 含 葵 ， 其 峰 面 积 应 不 大 于 对 照 
溶液 (b) 中 茶 峰 面积 的 0. 5 倍 (0. 0002%); 供 试 品 溶液 (b) 中 
其 他 各 杂质 峰 面 积 的 总 和 不 得 大 于 对 照 溶液 (a) 中 2- 丁 醇 峰 
面积 的 3 倍 (0.3%%)。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 洲 剂 。 

【贮藏 】》 氮 光 ， 密 闭 保存 。 


@@ 无 痰 基 甲 醇 的 制备 : 取 甲 醇 2000ml， 加 2,4- 二 硝 基 苯 肝 10g 与 盐酸 0. 5ml， 置 水 浴 加 热 回流 2 小 时 ， 弃 去 最 初 的 馆 出 液 50ml， 收 集 馏 


出 液 置 棕色 瓶 中 。 


@@ 痰 基 化 合 物 (CO) 杂 质 标准 溶液 的 制备 ， 精 密 称 取 丙 酮 10, 43g( 相 当 于 CO 5. 000g)， 置 含 50ml 无 普 基 甲醇 的 100ml 量 瓶 中 ， 用 无 痰 基 
甲醇 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 精 密 量 取 2ml， 置 另 一 100ml 量 瓶 中 ， 用 无 痰 基 甲 醇 稀 释 至 刻度 ， 播 义 ， 精 密 量 取 2ml， 置 50ml 量 瓶 中 ， 用 无 痰 基 
甲醇 稀释 到 刻度 ， 播 匀 ， 即 得 (每 1ml 中 含 40p8g 的 CO) 。 本 溶液 临 用 新 配 。 


» $507 ， 


红 氧 化 铁 bi 


红 和 氧化 铁 
Hong Yanghuatie 
Red Ferric Oxide 


FesOs 159. 69 
[1309-37-1] 

本 品 按 炽 灼 至 恒 重 后 计算 ， 含 Fe;O 〇 ;不 得 少 于 98. 0%。 

【性 状 】 本 品 为 暗 红色 粉末 ; 无 自 ， 无 味 。 

本 品 在 水 中 不 溶 ;在 沸 盐 酸 中 易 溶 。 

【鉴别 】 取 本 品 约 0.1g， 加 稀 盐 酸 5ml， 者 沸 冷 却 后 ， 
溶液 显 铁 盐 的 鉴别 反应 (通则 0301) 。 

【检查 】 水 中 可 溶 物 ” 取 本 品 2. 0g， 加 水 100ml， 置 水 
浴 上 加 热 回流 2 小 时 ， 滤 过 ， 滤 汗 用 少量 水 洗 洪 ， 合并 滤液 
与 洗 液 ， 置 经 105 尼 恒 重 的 蒸发 血 中 ， 蒸 于 ， 在 105C 于 燥 
至 恒 重 ， 遗 留 残渣 不 得 过 10mg(0. 5%)。 

酸 中 不 溶 物 ” 取 本 品 2.0g， 加 盐酸 25ml， 置 水 浴 中 加 
热 使 溶解 ， 加 水 100ml， 用 经 105 尼 恒 重 的 4 号 垂 熔 霸 塌 滤 
过 ， 滤 渣 用 盐酸 溶液 (1~100) 洗 涤 至 洗 液 无 色 ， 再 用 水 洗涤 
至 洗 液 不 显 氧化 物 的 反应 ， 在 105 干燥 至 恒 重 ， 遗 留 残渣 
不 得 过 6mg(0, 3%)。 

炽 灼 失重 ” 取 本 品 约 1. 0g， 精 密 称 定 ， 在 800C 炽 灼 至 
恒 重 , 减 失重 量 不 得 过 4. 0%( 通 则 0831)。 

钒 盐 取 本 品 0.2g， 加 盐酸 5ml， 加 热 使 溶解 ， 滴 加 过 
氧化 氢 试 液 1 滴 ， 再 加 10% 氨 氧化 钠 溶 液 20ml， 滤 过 ， 滤 
渣 用 水 10ml 洗涤 ， 合 并 滤液 与 洗 液 ， 加 硫酸 溶液 (2 一 10) 
10ml， 不 得 显 浑浊 。 

铅 取 本 品 2.5g， 置 100ml 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 加 
0. 1mol/L 盐 酸 溶 液 35ml， 搅拌 1 小 时 ， 滤 过 ， 滤 渣 用 
0. 1mol/L 盐酸 溶液 洗涤 ， 合 并 滤液 与 洗 液 置 50ml 量 瓶 中 ， 
加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶 
液 。 照 原子 吸收 分 光 光 度 法 (通则 0406)， 在 217. 0nm 的 波 
长 处 测定 。 另 取 标 准 铅 溶 液 2. 5ml， 置 50ml 量 瓶 中 ， 加 
1mol/L 盐酸 溶液 5ml， 加 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 同 法 测定 。 
供 试 品 溶液 的 吸光 度 不 得 大 于 对 照 溶液 (0. 001%)。 

砷 盐 取 本 品 0.67g， 加 盐酸 7ml， 加 热 使 溶解 ， 加 水 
21ml,， 滴 加 酸性 氢化 亚 锡 试 液 使 黄色 褪去 ， 依 法 检查 (通则 
0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0003%)。 

【含量 测定 】 取 经 800 炽 灼 至 恒 重 的 本 品 约 0. 15g， 精 
密 称 定 ， 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 加 盐酸 5ml， 置 水 浴 上 加 热 使 溶 
解 ， 加 过 氧化 氢 试 液 2m1， 加 热 至 沸 数 分 钟 ， 加 水 25ml， 放 
冷 ， 加 碘化钾 1.5g 与 盐酸 2. 5ml， 密 塞 ,， 摇 名 ,在 瞳 处 静 
置 15 分 钟 ， 用 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 ， 至 近 终 
点 时 加 淀粉 指示 液 2. 5ml， 继 续 滴定 至 蓝 色 消失 。 每 1ml 硫 
代 硫 酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 7. 985mg 的 FesO: 。 


。 S508 。 
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【类 别 】〗】 药 用 辅料 ， 着 色 剂 和 包 衣 材料 等 。 
【贮藏 】 密 封 保存 。 


纤维 醋 法 酯 
Xianwei Cufazhi 


Cellacefate 


[9004-38-0] 

本 品 为 部 分 乙酰 化 的 纤维 素 与 茶 二 甲酸 栈 缩 合 制 得 。 按 
无 游离 酸 和 无 水 物 计算 ， 含 葵 甲 酸 甲 酰基 (Cs Hs O;) 应 为 
30.0% 一 36.0% ， 乙 酰基 (C: HiO) 应 为 21. 5%~26. 0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 的 无 定形 纤维 状 、 细 条 状 、 
片 状 、 颗 粒 或 粉末 。 

本 品 在 水 或 乙醇 中 不 溶 ; 在 丙酮 中 深 胀 成 澄清 或 微 浑浊 
的 胶体 溶液 。 

【鉴别 】 取 本 品 ， 用 粉碎 机 或 研磨 机 粉碎 后 ， 取 粉末 ， 
用 省 化 钾 压 片 法 测定 ， 其 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 
一 致 (通则 0402) 。 

【检查 】 狐 度 ”精密 称 取 本 品 15g( 按 无 水 物 计 )， 置 具 塞 锥 
形 瓶 中 ， 精 密 加 丙酮 -水 (249 : 1) 溶 液 85g， 振 播 至 完全 溶解 ， 
依法 测定 动力 黏度 (通则 0633 第 一 法 )， 选 择 不 同 内 径 的 毛细 
管 ， 使 得 留 出 时 间 大 于 200 秒 。 黏 度 应 为 45 一 90mPa。s。 

水 分 取 本 品 约 0.5g， 精 密 称 定 ， 加 无 水 乙醇 -二 毛 甲 
烷 (3 : 2) 混 合 溶液 代 蔡 无 水 甲醇 作 溶剂 使 溶解 (如 供 试 品 溶 
解困 难 ， 用 脱水 乙醇 代替 无 水 乙醇 )， 照 水 分 测定 法 (通则 
0832 第 一 法 1) 测 定 ， 含 水 分 不 得 过 5.0%。 

游离 酸 ” 取 本 品 约 3. 0g， 精 密 称 定 ， 置 碘 量 瓶 中 ， 加 
甲醇 溶液 (1 一 2)100ml， 密 塞 ， 振 摇 2 小 时 ; 滤 过 ， 用 甲醇 
溶液 (1 一 2) 洗 涤 砚 量 瓶 和 残 浴 2 次 ， 每 次 10ml， 合 并 洗 液 
和 滤液 ， 加 酚 歌 指示 液 3 滴 ， 用 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/ 
L)? 滴 定 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 氧 氧化 
钠 滴 定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 8. 306mg 的 Cs Hs OQ 。 按 无 水 物 
计算 ， 含 游离 酸 以 邻 葵 二 甲酸 (Cs HeO ) 计 ， 不 得 过 3.0%% 。 

炽 灼 残 泻 ” 取 本 品 2. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 1%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 渣 项 下 遗留 的 残 漆 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 ) ， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】 葵 甲酸 甲 酰基 取 本 品 约 1g， 精 密 称 定 ， 
置 锥 形 瓶 中 ， 加 乙醇 -丙酮 (3 : 2) 混 合 液 50ml， 振 摇 使 溶 
解 ， 加 酚 栈 指示 液 2 滴 ， 用 和 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 
定 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 lml 氢 氧 化 钠 滴 定 
液 (0. 1mol/L) 相 当 于 14. 91mg 的 CH; O, 。 按 下 式 计 算 葵 甲 
酸 甲 酰基 的 百 分 含量 : 


14.91(V 一 Yo ) 1,795S 
[1000(100%—a)(100%—S)W]J] (100%—S) 


亲 再 2 关 


中 国药 典 2015 年 版 


式 中 WW 为 供 试 品 的 取样 量 ，g; 
V 为 消耗 氨 氧 化 钠 滴 定 液 (0. 1mol/L) 的 体积 ，ml; 
Vo 为 空白 消耗 毛 氧 化 钠 滴定 液 (0.1mol/L) 的 体 
积 ，ml; 
a 为 水 分 含量 ， 
S 为 游离 酸 含量 。 
乙酰 基 ” 取 本 品 约 0.1g， 精 密 称 定 ， 置 磨 口 烧瓶 中 ， 
精密 加 入 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L)25ml， 加 热 回 流 30 分 
钟 ， 放 冷 ， 加 酚 栈 指示 液 5 滴 ， 用 盐酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 
滴定 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 lml 氧 氧化 钠 滴 
定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 4. 304mg 的 C: H;O。 按 下 式 计算 乙 
酰基 的 百 分 含 量 : 
4. 304(Vo —V) 0. 5182S 


[T10000100%—0) (100%R SW] (00%—S) 73P 
式 中 W 为 供 试 品 的 取样 量 ，g; 
V 为 消耗 盐酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 的 体积 ，ml; 
V6 为 空白 消耗 盐酸 滴定 液 (0. 1molL) 的 体积 ，mli 
a 为 水 分 含量 ; 
S 为 游离 酸 含量 ; 
P 为 菏 甲酸 甲 酰基 含量 。 
【类 别 】 药 用 辅料 ， 包 衣 材 料 和 释放 阻 滞 剂 等 。 
【贮藏 】 谈 光 ， 密 闭 保 存 。 
附 ; 脱水 乙醇 的 制备 
在 500ml 的 圆 底 烧 瓶 中 ， 放 置 1. 2g 干燥 纯净 的 镁 条 ， 
加 无 水 乙醇 20ml， 装 上 回流 冷凝 管 ， 并 在 冷凝 管 上 附加 一 
只 无 水 氧化 钙 干 燥 管 。 用 电热 套 直 接 加 热 使 微 沸 ， 移 去 电热 
套 ， 立刻 加 入 几 粒 砚 片 (此 时 注意 不 要 振荡 )， 需 刻 即 在 碘 粒 
附近 发 生 作 用 。 待 作用 完毕 后 ， 加 人 无 水 乙醇 200ml 和 几 粒 
沸石 ， 回 流 1 小 时 。 改 成 蒸馏 装置 。 蒸 去 前 馏分 后 ， 用 干燥 的 
燕 馅 瓶 做 接受 器 ， 其 支管 接 一 无 水 氯 化 钙 干 燥 管 ， 使 与 大 气相 
通 ， 用 电热 套 直接 加 热 ， 燕 馅 产物 收 存 于 玻璃 瓶 中 ， 密 封 保存 。 
检查 脱水 乙醇 和 脱水 乙醇 -二 氯 甲烷 混合 溶液 (3 : 2) 的 
水 分 : 取 10ml， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 定 ， 
脱水 乙醇 和 脱水 乙醇 -二 毛 甲 烷 混 合 溶液 (3 : 2) 含 水 分 均 不 
得 过 0. 05% 。 


麦 芽 酚 
Maiyafen 
Maltol 
O 
OH 
| | 
O” “CH 
Cs HesO; 126. 11 
[118-71-8] 


本 品 为 3- 凑 基 -2- 甲 基 -4- 吡 喃 酮 。 按 无 水 物 计算 ， 含 


麦芽 糊 精 


Cs HeO 〇 ;不 得 少 于 99.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 结晶 性 粉末 ; 具有 焦 糖 或 奶油 样 
香气 。 

本 品 在 乙醇 或 丙二醇 中 溶解 ， 在 水 或 甘油 中 略 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (通则 0612) 为 160~164%C。 

【鉴别 〗»(1) 取 含量 测定 项 下 的 溶液 ， 照 紫外 -可 见 分 光 
光度 法 (通则 0401) 测 定 ， 在 274nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 图 谱 一 致 (通则 
0402)。 

【检查 】 水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 
法 ) 测 定 ， 不 得 过 0. 5%。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0.2%。 

铅 照 铅 、 锅 、 砷 、 冬 、 铜 测定 法 (通则 2321) 测 定 ， 
铅 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

重金 属 取 炽 灼 残 渣 项 下 遗留 的 残 酒 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

砷 盐 ” 取 本 品 0.67g， 于 450 一 500C 炽 灼 使 完全 灰 化 
后 ， 取 残渣 ， 依 法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 
(0, 0003% ) 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 50mg， 精 密 称 定 ， 置 250ml 量 瓶 
中 ， 用 0. 1mol/L 盐酸 溶液 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 精 密 量 
取 5ml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 0. 1mol/L 盐酸 溶液 稀释 至 刻度 ， 
摇 勾 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401) ， 在 274nm 的 波长 
处 测定 吸光 度 ; 另 取 麦芽 酚 对 照 品 ， 同 法 测定 ， 即 得 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 调 味 剂 和 芳香 剂 等。 

【贮藏 】 密 闲 ， 避 光 保 存 。 


麦芽 糊 精 
Maiya Hujing 


Maltodextrin 


oF - 
OH x 
O Ho> on 
HO-<OH O 
OH 
OH 
-y 


(Cs Hio Os), * HO 
[9050-36-6] 
本 品系 食用 淀粉 经 酶 法 或 酸 法 水 解 后 精制 而 得 。 
【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 的 粉末 或 颗粒 ; 微 臭 ， 无 
味 或 味 微 甜 ， 有 引 湿性 。 
本 品 在 水 中 易 溶 ， 在 无 水 乙醇 中 几乎 不 溶 。 
【鉴别 〗 取 本 品 约 lg， 加 水 10ml 溶解 后 ， 缓 缓 滴 人 微 
温 的 碱 性 酒石酸 铜 试 液 中 ， 即 生成 红色 沉淀 。 
检查】 酸度 取 本 品 2.0g， 加 水 10ml 溶解 后 ， 依 法 


* 509 ， 


芽 粮 


(通则 0631)，pH 值 应 为 4. 5~6. 5。 
水 中 不 注 物 ” 取 本 品 5.0g( 按 干燥 品 计 )， 置 烧杯 中 ， 
一 40C 水 50ml 溶解 后 ， 趁 热 用 经 105C 干燥 至 恒 重 的 3 
熔 翰 塌 滤 过 ， 烧 杯 用 35 一 40 立 水 50ml 分 次 洗涤 ， 滤 
滤 渣 在 105 人 C 干燥 至 恒 重 ， 遗 留 残 漆 不 得 过 1. 0% 。 
蛋白 质 ” 取 本 品 约 10g， 精密 称 定 ， 置 500ml 凯 式 烧瓶 
加 无 水 硫酸 钾 10g 和 硫酸 铜 0. 5g， 缓 缓 加 硫酸 50ml， 
测定 法 (通则 0704 第 一 法 ) 测 定 含 氮 量 ,再 乘 以 6. 25 的 
即 得 。 含 蛋白 质 不 得 过 0. 1% 。 
二 氧化 硫 ” 取 本 品 5g， 精 密 称 定 ， 置 250ml 碘 量 瓶 中 ， 加 
0ml 使 溶解 ， 加 盐酸 5ml 与 淀粉 指示 液 1ml， 立 即 用 碘 滴 定 
0lmol/L) 滴 定 至 溶液 由 淡 黄色 变 为 淡 蓝 色 至 紫红 色 ， 并 将 
的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 碘 滴定 液 (0.01mol/L) 相 当 
6406mg 的 SO; ， 含 二 氧化 硫 不 得 过 0. 004%。 
干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105C 干 燥 至 恒 重 , 减 失重 量 不 
6.0% (通则 0831) 。 
炽 灼 残 淖 ” 取 本 品 2. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
不 得 过 0. 5%。 
重金 属 ” 取 炽 灼 残 酒 项 下 遗留 的 残渣 ， 依 法 检查 (通则 
第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 五 。 
砷 盐 取 本 品 2. 0g， 加 氢 氧 化 钙 1. 0g， 加 水 适量 搅拌 
,干燥 后 ， 以 小 火 灼 烧 使 炭化 ， 再 以 500 一 600 炽 灼 
全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 8ml 与 水 23ml， 依 法 检查 (通则 
第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0001% ) 。 
DE 值 取 无 水 葡萄 糖 对 照 品 0.5g， 精 密 称 定 ， 置 
aol 量 瓶 中 ， 用 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 葡萄 糖 
品 溶液 。 预 滴定 时 ， 精 密 量 取 碱 性 酒石酸 铜 试 液 10ml， 
形 瓶 中 ， 加 水 20ml， 加 玻璃 珠 3 粒 ， 用 50ml 滴定 管 加 
萄 糖 对 照 品 溶液 24ml， 摇 匀 ， 置 于 电炉 上 加 热 至 沸腾 ， 
. 持 微 沸 ， 加 1% 亚 甲 蓝 溶液 2 滴 ， 继 续 用 葡萄 糖 对 照 品 
滴定 ， 直 至 蓝 色 刚好 消失 (整个 滴定 过 程 在 3 分 钟 内 完 
正式 滴定 时 ， 预 先 加 入 比 预 滴定 葡萄 糖 对 照 品 溶液 少 
nl。 操 作 同 预 滴定 ， 并 做 平行 试验 。 
另 取 本 品 适量 ( 附 表 )， 精 密 称 定 ， 置 250ml 量 瓶 中 ， 加 
.溶解 后 ， 放 冷 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶 
预 滴定 时 ， 精 密 量 取 碱 性 酒石酸 铜 试 液 10ml， 置 锥 形 
'， 加 水 20ml， 加 玻璃 珠 3 粒 ， 用 50ml 滴定 管 加 入 一 定 
1 供 试 品 溶液 ， 按 葡萄 糖 对 照 品 溶液 同 法 操作 。 正 式 滴定 
预先 加 入 比 预 滴定 少 0. 5ml 的 供 试 品 溶液 ， 操 作 方 法 同 
ji 定 ， 并 做 平行 试验 。 按 下 式 计算 本 品 相当 于 葡萄 糖 的 
按 干 燥 品 计算 ， 含 葡萄 糖 当 量 值 (DE 值 ) 不 得 过 20。 
OW 
CV 


X X100 


! XX 为 DE 值 [样品 葡萄 糖 当 其 值 (样品 中 还 诛 糖 占 干 
物质 的 百分数 )],%， 
Ci 为 葡萄 糖 对 照 品 溶液 浓度 ，mg/ml; 
Vi 为 消耗 葡萄 糖 对 照 品 溶液 的 总 体积 ，ml; 


510 ， 
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Cs: 为 供 试 品 溶液 浓度 ( 按 无 水 物 计 )，mg/ml; 

V4 为 消耗 麦芽 糊 精 样品 溶液 的 总 体积 ，ml。 

微生物 限度 ” 取 本 品 ,依法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106)， 每 1g 供 试 品 中 需 氧 菌 总 数 不 得 过 1000cfu、 老 万 和 
酵母 菌 总 不 得 过 100cfu， 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 包 衣 材 料 ;， 稀释 剂 、 黏 合剂 和 增 移 
剂 等 。 

【贮藏 密封， 干燥 处 保存 。 


附 表 DE 值 项 目 中 样品 取样 量 参考 表 


不 同 DE 值 的 样品 的 取样 量 可 参考 上 表 ， 配 制 成 一 定 浓 
度 的 供 试 品 溶液 ， 先 进行 预 滴定 试验 。 


Maiyatang 
Maltose 
3 Ne 
> Hf 一 一 OO、 OH 
上 H i 
H 
OH | | ! | 
H OH H OH 
或 
Ws Wie 
H OG ,H H J O、 OH 
AAA H 
Ken H O OH HH 
H 
OH | | | | 
H OH H OH 
CuzHzzO)* HzO 360.31 
£6363-53-7] 
Cz Hz O01 342.30 
[69-79-4] 


本 品 为 44O-a -D- 吡 喃 葡萄 糖 基 -8 - 吡 喃 葡萄 糖 ， 含 一 个 结 
晶 水 或 为 无 水 物 。 按 无 水 物 计 算 , 含 CG Hz Ow 不 得 少 
于 98.0%。 

【性 状 〗 本 品 为 白色 晶体 或 结晶 性 粉末 ; 味 甜 。 

本 品 在 水 中 易 溶 ， 在 甲醇 中 微 深 ， 在 乙醇 中 极 微 深 ， 在 
乙醚 中 几乎 不 溶 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 置 80'C 干 燥 4 小 时 ， 取 约 10g， 精 密 称 定 ， 
置 100ml 量 瓶 中 ， 加 氨 试 液 0. 2ml， 再 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 
依法 测定 (通则 0621) ， 比 旋 度 为 十 126" 至 十 131"。 

【 监 别 】(1) 取 本 品 0. 5g， 加 水 5ml 溶解 后 ， 加 氨 试 液 
5ml， 在 水 浴 中 加 热 5 分 钟 ， 溶 液 即 显 橙色 。 

(2) 取 本 品 溶液 (1 一 20)2~3 滴 加 至 热 的 碱 性 酒石酸 铜 
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试 液 5ml 中 ， 应 生成 红色 的 沉淀 。 

(3) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 ， 供 试 品 溶液 主峰 
的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 酸 度 取 本 品 1.0g， 加 水 至 10m1， 依 法 测定 
(通则 0631) ，pH 值 应 为 4.5 一 6.5。 

氧化 物 ” 取 本 品 0.40g， 依 法 检查 (通则 0801)， 与 标准 
氯 化 钠 溶液 7. 2ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0. 018%)。 

硫酸 盐 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0802)， 与 标准 硫 
酸 钾 溶 液 2. 4ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 024%)。 

糊 精 、 可 溶性 淀粉 和 亚 硫 酸 盐 取 本 品 1.0g， 加 水 
10ml 溶解 后 ， 加 碘 试 液 1 滴 ， 溶液 显 黄 色 ， 再 加 淀粉 指示 
剂 1 滴 ， 溶液 显 蓝 色 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ， 精 密 称 定 ， 加 水 溶解 并 制 成 每 
1ml 中 含 50mg 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 精密 量 取 1ml， 
置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 揪 名， 作为 对 照 溶液 。 
照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 ， 取 对 照 溶液 20p1， 注 入 液 相 色 
谱 仪 ， 调 节 检 测 灵 人 敏 度 ， 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 为 满 量程 的 
15% 一 25% 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20p1， 分 别 
注入 液 相 色 谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 2.5 
倍 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 ， 除 溶剂 峰 外 ， 主 成 分 峰之 前 的 杂 
质 峰 面积 之 和 不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 的 1.5 倍 (1.5%%)， 
主 成 分 峰之 后 的 杂质 峰 面积 之 和 不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 
的 0.5 售 (0.5%)。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 ) 测 定 ， 
无 水 物 含水 分 不 得 过 1 5%， 一 水 物 含水 分 为 4. 5%~6. 5%。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 05%。 

重金 属 ” 取 木 品 5.0g， 加 水 23ml 溶解 后 ， 加 醋酸 盐 绥 
冲 液 (pH3. 5)2ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 含 重金 属 
不 得 过 百 万 分 之 四 。 

砷 盐 取 本 品 1. 5g， 加 水 5ml， 加 稀 硫酸 5ml 与 省 试 液 
lml， 置 水 浴 上 加 热 5 分 钟 , 再 加 热 浓 缩 至 sml， 放 冷 ， 加 盐 
酸 5ml 与 水 23ml 使 溶解 ， 依 法 检查 (通则 0822) ， 应 符合 规 
定 (0,000 13%)。 

微生物 限度 ” 取 本 品 ,依法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106)， 每 1g 供 试 品 中 需 氧 菌 总 数 不 得 过 1000cftu， 考 菌 和 
酵母 菌 总 数 不 得 过 100cfu， 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 。 

【含量 测定 〗 照 高 效 液 相 色谱 法 (通则 0512) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 氨基 键 合 硅胶 为 填充 
剂 ; 以 乙 膊 -水 (70 : 30) 为 流动 相 ; 柱 温 为 35'C; 示 差 折光 
检测 器 ; 取 疲 芽 糖 、 和 葡萄 糖 与 麦芽 三 糖 对 照 品 各 适量 ， 加 水 
溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 各 含 10mg 的 溶液 ， 量 取 20kl， 注 
入 液 相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 麦 芽 糖 峰 、 葡 萄 糖 峰 和 麦芽 三 
糖 峰 之 间 的 分 离 度 均 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 皮 本 品 适 其 ， 精 密 称 定 ， 加 水 溶解 并 稀释 制 成 
每 1ml 中 约 含 麦芽 糖 10mg 的 溶液 ， 精 密 量 取 20plj， 注入 液 
相 色 谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ; 取 麦 芽 糖 对 照 品 适量 ， 同 法 测定 ， 


按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ， 即 得 。 
【类 别 〗 药 用 辅料 ， 填 充 剂 和 矫 味 剂 等 。 
【贮藏 密闭 保存 。 


壳 聚 糖 


Kejutang 
Chitosan 


CH 
[9012-76-4] 

本 品 为 六 乙酰 -D- 氨 基 葡 萄 糖 和 D- 氮 基 葡 萄 糖 组 成 的 无 
分 支 二 元 多 聚 糖 。 

【性 状 】 本 品 为 类 白色 粉末 ， 无 臭 ， 无 味 ; 

本 品 微 溶 于 水 ， 几 乎 不 溶 于 乙醇 。 

【鉴别 了 (1) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 
致 (通则 0402) 。 

(2) 称 取 本 品 0.2g， 加 水 80ml， 搅 拌 使 分 散 ， 加 凑 基 乙 
酸 溶液 (0. 1~>20)20ml， 室 温 下 缓慢 搅拌 使 溶液 澄清 (搅拌 约 
30 一 60 分 钟 )， 加 0. 5% 的 十 二 烷 基 硫酸 钠 溶液 5ml， 生 上 成 
凝 胶 状 团 块 。 

【检查 】 黏 度 精密 称 取 本 品 1.0g， 加 1% 冰 醋酸 
100ml， 搅 拌 使 完全 溶解 ， 用 NDJ 一 1 型 旋转 式 黏 度 计 ， 依 
法 检查 (通则 0633 第 三 法 )， 在 20 人 时 的 动力 黏度 不 得 过 标 
示 量 的 80% 一 120% 。 

脱 乙 酰 度 ” 取 本 品 约 0. 5g， 精密 称 定 ， 精 密 加 入 盐酸 
滴定 液 (0. 3mol/L)18ml， 室 温 下 搅拌 2 小 时 使 溶解 ， 加 1% 
甲 基 橙 指示 剂 3 滴 ， 用 和 氨 氧 化 钠 滴 定 液 (0. 15mol/I) 滴 定 至 
变 为 橙色 。 以 下 式 计算 脱 乙酰 度 。 脱 乙醚 度 应 大 于 70% 。 


(Nac XVuo — Nmon XVmon) XO0.016 0 
GX(100—W)X9. 94% X100% 


式 中 D. D. % 为 脱 乙 酰 度 ,%; 
Naa 为 盐酸 滴定 液 (0. 3mol/L) 的 浓度 ，mol/L; 
Vaa 为 盐酸 滴定 液 (0. 3mol/L) 的 体积 ，ml; 
Nuoa 为 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 15mol/L) 的 浓度 ，mol/L; 
Vwoa 为 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (0. 15mol/L) 的 体积 ，ml; 
G 为 供 试 品 称 重 ，g; 
W 为 干燥 失重 项 下 减 失 重量 ,%， 
0. 016 为 与 1mol/L 盐酸 相当 的 氨基 肯 ，g; 


D. D. %= 


* S11 ， 


低 取 代 凑 两 纤维 素 


9. 942%% 为 理论 氨基 含量 。 

酸碱度 ” 取 本 品 0.50g， 加 水 50ml， 搅 拌 30 分 钟 ， 静 
置 30 分 钟 ， 依 法 测定 (通则 0631) ，pH 值 应 为 6.5 一 8. 5。 

蛋白 质 ” 取 本 品 0.1g， 加 入 10ml 量 瓶 中 ， 以 1% 冰 醋 
酸 溶液 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 名， 取 适 量 该 溶液 ， 依 法 测定 
(通则 0731 第 五 法 ) ， 蛋 白质 含量 不 得 过 0. 2%。 

干燥 失重 ” 取 本 品 1.0g， 在 105'C 和 干燥 至 恒 重 , 减 失重 
量 不 得 过 10% (通则 0831)。 

炽 灼 残 酒 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 1.0%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 渣 项 下 的 残渣 ， 依 法 检查 (通则 0821 
第 二 法 ) ， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 ” 取 本 品 2. 0g， 加 氢 氧 化 钙 1.0g， 混合 ， 加 水 2ml， 
搅拌 均匀 ， 置 水 滩 上 茹 和 干 ， 以 小 火烧 灼 使 炭化 ， 后 以 500 一 
600C 炽 灼 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 5ml， 加 水 23ml， 依 法 
检查 (通则 0822 第 一 法 ) ， 含 砷 盐 不 得 过 百 万 分 之 一 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 崩 解 剂 ， 增 稠 剂 等 。 

【贮藏 】 密 闭 、 凉 暗 处 于 燥 保 存 。 

【标示 】 以 mPa. s 或 Pa，s 为 单位 标明 黏度 。 


低 取代 羟 丙 纤维 吉 
Diqudai Qiangbing Xianweisu 
Low-Substituted Hydroxypropyl Cellulose 


R=H 或 [CH2CH(CH3)O],H 
[9004-64-2] 

本 品 为 低 取 代 2- 羟 丙 基 醚 纤维 素 。 为 纤维 素 碱 化 后 与 环 
氧 丙烷 在 高 温 条 件 下 发 生 醚 化 反应 ， 然 后 经 中 和 、 重 结晶 、 
洗涤 、 干 燥 、 粉 碎 和 筛 分 制 得 。 按 干燥 品 计算 ， 含 羟 丙 氧 基 
(一 OCH;:CHOHCH; ) 应 为 5.0%% 一 16.0% 。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 粉末 ; 无 臭 ， 无 味 。 

本 品 在 乙醇 、 丙 酮 或 乙醚 中 不 溶 。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 约 40mg， 置 试管 中 ， 加 水 2ml， 振 
播 使 成 混 悬 液 ， 沿 管 壁 缓 缓 加 0.035% 草 酮 硫酸 溶液 iml， 
在 两 液 界面 处 显 蓝 绿色 环 。 

(2) 取 本 品 0.1g， 加 水 10ml， 振 摇 ; 加 氧 氧化 钠 1g， 
振 摇 混 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 取 供 试 品 溶液 0. 1ml， 加 硫酸 
溶液 (9 一 10)9ml， 摇 匀 ， 置 水 浴 中 加 热 3 分 钟 ， 立 即 冰 浴 冷 
却 ， 加 节 三 酮 溶液 ( 取 节 二 酮 0.2g， 加 水 10ml 使 溶解 ， 临 
用 新 制 )0. 6ml， 摇 匀 ， 放 置 ， 即 显 红色 ， 继 续 放置 约 100 分 
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钟 ， 变 为 紫色 。 

(3) 取 鉴 别 (2) 项 下 的 供 试 品 溶液 5ml， 加 丙酮 -甲醇 
(4 : 1) 混 合 溶液 10ml， 振 摇 ， 即 生成 白色 和 架 状 沉淀 。 

【检查 】 酸碱度 ” 取 本 品 0.10g， 加 水 10ml， 振 播 ， 制 
成 混 悬 液 ， 依 法 测定 (通则 0631) ，pH 值 应 为 5. 0 一 7. 5。 

氯 化 物 取 本 品 0.10g， 加 热 水 30ml， 在 水 浴 中 加 热 
10 分 钟 ， 趁 热 滤 过 ， 残 酒 用 热 水 洗 涤 4 次， 每 次 15ml, 合 
并 滤液 与 洗 液 于 100ml 量 瓶 中 ， 放 冷 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 手 
匀 ; 取 10ml， 依 法 检查 (通则 0801)， 与 标准 氯 化 钠 溶液 
2. 0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0. 20%)。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105@ 干燥 至 恒 重 ， 减 失重 量 不 
得 过 8.0% (通则 0831) 。 

炽 灼 残 得 ” 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 1.0%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 渣 项 下 遗留 的 残 浴 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

铁 盐 取 本 品 1.0g， 照 炽 灼 残渣 项 下 的 方法 炽 灼 后 ， 
残渣 加 稀 盐 酸 5ml， 置 水 浴 中 加 热 溶 解 ， 加 水 至 25ml， 混 
匀 ; 取 5.0ml， 依 法 检查 (通则 0807)， 与 标准 铁 溶液 2. 0ml 
制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 深 (0.010%% ) 。 

砷 盐 ， 取 本 品 1.0g， 加 氢 氧 化 钙 1.0g， 混 合 ， 加 水 少 
量 , 搅拌 均匀 , 干燥 后 ， 缓 组 加热 至 炭化 ， 再 在 500 一 
600 炽 灼 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 8ml 与 水 23ml， 依 法 
检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0002%)。 

【含量 测定 】 羟 丙 握 基 ” 照 甲 氧 林 、 乙 氧 基 与 羟 丙 氧 基 
测定 法 (通则 0712) 测 定 。 如 采用 第 二 法 (容量 法 )， 取 本 品 
约 0. 1g， 精 密 称 定 ， 依 法 测定 ， 即 得 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 崩 解 剂 和 填充 剂 等 。 

【贮藏 】 密 闭 保存 。 


谷 氢 酸 钠 
Gu’ansuanna 


Sodium Glutamate 


见 二 部 品种 正文 。 
【类 别 】 药 用 辅料 ， 矫 味 剂 和 助 溶剂 等 。 


肠 溶 明 胶 空心 胶囊 
Changrong Mingjiao Kongxin Jiaonang 


Enterosoluble Vacant Gelatin Capsules 


本 品系 用 胶 赛 用 明胶 加 辅料 和 适宜 的 肠 溶 材料 制 成 的 空 
心 硬 胶囊， 分 为 肠 溶 胶囊 和 结肠 肠 溶胶 琳 两 种 。 
【性 状 】 本 品 呈 圆 篇 状 ， 系 由 可 套 合 和 锁 合 的 帽 和 体 两 节 
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组 成 的 质 硬 且 有 弹性 的 空 襄 。 襄 体 应 光洁 、 色 泽 均 名、 切口 
平整 、 无 变形 、 无 异 臭 。 本 品 分 为 透明 (两 节 均 不 含 遮光 剂 )、 
半 透 明 ( 仅 一 节 含 遮光 剂 )、 不 透明 (两 节 均 含 谈 光 齐 ) 三 种 。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 0.25g， 加 水 50ml， 加 热 使 溶化 ， 放 
冷 ， 扬 名， 取 溶 液 5ml， 加 重 铬 酸 钾 试 液 - 稀 盐酸 (4 : 1) 数 
滴 ， 即 产生 橘 黄色 絮 状 沉淀 。 

(2) 取 鉴别 (1) 项 下 的 溶液 1ml， 加 水 50ml， 揪 名， 加 轰 
酸 试 液 数 滴 ， 即 产生 浑浊 。 

(3) 取 本 品 约 0. 3g， 置 试管 中 ， 加 钠 石 灰 少 许 ， 产 生 的 
气体 能 使 湿润 的 红色 石 蕊 试纸 变 蓝 色 。 

【检查 】 裔 解 时 限 ” 肠 溶胶 赛 取 本 品 6 粒 ， 装 满 滑石 
粉 ， 照 骨 解 时 限 检查 法 (通则 0921) 肠 溶胶 训 剂 项 下 的 方法 
检查 ， 应 符合 规定 。 

结肠 肠 溶胶 囊 ” 取 本 品 6 粒 ， 装 满 滑 石粉 ， 照 上 崩 解 时 限 检 
查 法 (通则 0921) 结 肠 肠 溶胶 囊 项 下 的 方法 检查 ， 应 符合 规定 。 

松紧 度 、 亚 硫酸 盐 、 对 羟基 茶 甲 酸 酯 类 、 氯 乙醇、 还 氨 
乙 烷 、 干 燥 失 重 、 炽 灼 残 注 、 铬 、 重 金属 与 微生物 限度 照 
明胶 空心 胶囊 项 下 的 方法 检查 ， 均 应 符合 规定 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 用 于 迟 释 胶 圳 剂 的 制备 。 

【贮藏 】 密 闭 ， 在 温度 10 一 25C ， 相 对 湿度 35%~65% 
条 件 下 保存 。 


辛酸 


Xinsuan 


Caprylic Acid 


H;C 


Cs HisO2 144. 2 
[124-07-2] 

本 品 为 八 个 碳 的 直 链 羧 酸 。 按 干燥 品 计算 ， 含 Cs His O， 
不 得 少 于 99.0%。 

【性 状 〗 本 品 为 无 色 或 微 黄 色 的 透明 油状 液体 。 

本 品 在 乙醇 或 丙酮 中 极 易 溶解 ， 在 碱 金属 毛 氧 化 物 的 稀 
溶液 中 溶解 ， 在 水 中 极 微 溶解 。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 为 0. 909~0. 912。 

【鉴别 〗》 在 有 关 物 质 项 下 记录 的 色谱 图 中 ， 供 试 品 溶液 
主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 溶 液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 5. 0g， 加 水 50ml 
溶解 后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 应 澄清 无 
色 ; 如 显 色 , 与 黄色 3 号 标准 比 色 液 (通则 0901 第 一 法 ) 比 
较 ， 不 得 更 深 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 约 0.1g， 加 乙酸 乙 酯 溶解 并 稀释 
1l0ml， 作 为 供 试 品 溶液 ; 精密 量 取 适量 ， 用 乙酸 乙 栈 定量 稀 
释 制 成 每 1ml 中 约 含 辛 酸 10kg 的 溶液 ， 作 为 对 照 溶液 。 另 
称 取 辛 酸 对 照 品 约 0. 1g， 加 乙酸 乙 酯 溶解 并 稀释 10ml， 作 
为 对 照 品 溶液 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 ， 以 2- 硝 基 


辛 酸 钠 


对 茜 二 酸 改 性 的 聚 乙 二 醇 20M 为 固定 液 的 毛细 管 柱 为 色谱 
柱 (30mX0.25mm IDX0. 25um); 起 始 温度 为 100'C ， 维 持 
1 分 钟 ， 再 以 每 分 钟 5C 的 速率 升温 至 220"C ， 维 持 20 分 钟 ; 
进 样 口 温度 为 250 ;检测 器 温度 为 250C; 取 供 试 品 溶液 
和 对 照 溶液 各 1pnl， 分 别 注 人 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 。 对 
照 溶液 的 信 品 比 应 不 小 于 5; 按 面积 归 一 化 法 计算 ， 供 试 品 
溶液 色谱 图 中 单个 杂质 不 得 过 0. 3 中 ， 总 杂质 不 得 过 0. 5%， 
供 试 品 溶液 色谱 图 中 任何 小 于 对 照 溶液 中 辛酸 主峰 面积 0.5 
倍 的 杂质 峰 可 忽略 不 计 。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 
定 ， 含 水 分 不 得 过 0.7%。 

炽 灼 残渣” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 1%。 

重金 属 取 本 总 约 1.2g， 加 乙醇 溶解 并 稀释 至 25ml， 
作为 供 试 品 溶液 ， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 含 重金 属 
不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0.125g， 精 密 称 定 ， 加 乙醇 25ml 
使 溶解 ， 照 电位 滴定 法 (通则 0701)， 用 氧气 化 钠 滴 定 液 
(0. 1mol/L) 滴 定 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 
氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 14. 42mg 的 Cs His O;。 

【类 别 】〗 药 用 辅料 ， 稳 定 剂 和 抑 菌 剂 等 。 

【贮藏 〗3 密 闭 ， 凉 暗 处 保存 。 


辛 酸 钠 


Xinsuanna 


Sodium Caprylate 


O 
BR 
Cs HisNaOs。 166. 20 
[1984-06-1] 
本 品 按 无 水 物 计算 ， 含 Cs His NaO: 应 不 得 少 于 99.0%。 
【性 状 〗 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 。 
本 品 在 水 或 冰 醋 酸 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 略 溶 ， 在 丙酮 中 几 
平 不 溶 。 
【鉴别 】 (1) 取 本 品 约 20mg， 加 水 0. 5ml 溶解 后 ， 加 甲 氧 
基 葵 乙酸 试 液 ( 取 甲 氧 基 葵 乙 酸 2.7g， 加 10%% 氢 氧化 四 甲 铵 
的 甲醇 溶液 6ml 溶解 后 ， 加 乙醇 20ml， 摇 名， 即 得 )1. 5ml， 
于 冰 浴 中 冷却 30 分 钟 ， 生 成 大 量 白色 结晶 性 沉淀 : 置 20C 的 
水 浴 中 ， 搅 拌 5 分钟 ， 沉 淀 不 消失 ; 加 氨 试 液 1ml， 沉 淀 完全 
溶解 ， 再 加 16% 碳 酸 边 溶液 Iml， 没 有 沉淀 生成 。 
(2) 在 有 关 物 质 项 下 记录 的 色谱 图 中 ， 供 试 品 溶液 主峰 
的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 
【检查 】 碱 度 ” 取 本 品 2.5g， 加 水 25ml 溶解 后 ， 依 法 
测定 (通则 0631) ，pH 值 应 为 8. 0 一 10. 5。 
溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 2.5g， 加 水 25ml 溶解 
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后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 洲 液 应 澄清 无 色 ， 
如 显 色 ， 与 橙黄 色 1 号 标准 比 色 液 (通则 0901 第 一 法 ) 比 较 ， 
不 得 更 深 。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 ) 测 定 ， 
含水 分 不 得 过 3.0%。 

重金 属 取 本 品 3. 0g， 加 冰 栈 酸 15ml 与 乙醇 15ml 溶 
解 后 ， 坡 25ml 作为 供 试 品 溶液 。 依 法 检查 (通则 0821 第 一 
法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 五 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 约 0.12g， 加 水 5ml 溶解 后 ， 加 稀 硫 
酸 1ml， 扬名， 加 乙酸 乙 酯 10ml， 振 摇 提 取 后 ， 静 置 使 分 
层 ， 取 乙酸 乙 酯 层 ， 加 无 水 硫酸 钠 干 燥 后 ， 取 上 清 液 作为 供 
试 品 溶液 ， 精密 量 取 iml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 乙酸 乙 酯 稀 
释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 精 密 量 取 5ml， 置 50ml 量 瓶 中 ， 用 乙酸 
乙 酯 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 对 照 溶液 。 另 取 辛 酸 对 照 品 约 
li0mg， 加 乙酸 乙 酯 10ml 使 溶解 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 气相 
色谱 法 (通则 0521) 试 验 ， 以 2- 硝 基 对 葵 二 酸 改 性 的 聚 乙 二 
醇 20M 为 固定 液 的 毛细 管 柱 为 色谱 柱 (30mX0. 25mm IDX 
0.25um); 起 始 温度 为 100'C ， 维 持 1 分 钟 ， 再 以 每 分 钟 5C 
的 速率 升温 至 220C ， 维 持 20 分 钟 ， 进 样 口 温度 为 250°C ; 
检测 器 温度 为 250C; 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶液 各 lpl， 
分 别 注 和 人 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 。 对 照 溶液 的 信 噪 比 应 不 
小 于 5; 按 面积 归 一 化 法 计算 ， 供 试 品 溶液 色谱 图 中 单个 杂 
质 不 得 过 0. 3% ， 总 杂质 不 得 过 0. 5%， 供 试 品 溶液 色谱 图 
中 任何 小 于 对 照 溶液 中 主峰 面积 0. 5 倍 的 峰 可 忽略 不 计 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0.15g， 精 密 称 定 ， 加 冰 醋 酸 
50ml 使 溶解 ， 照 电位 滴定 法 (通则 0701) ， 用 高 氯 酸 滴定 液 
(0. ImolL) 滴 定 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 
高 毛 酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 16. 62mg 的 Cs His NaO: 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 稳 定 剂 和 抑 菌 剂 等 。 

【贮藏 】 密 闭 ， 凉 暗 处 保存 。 


没食子 酸 


Moshizisuan 
Gallic Acid 


HO 


-一 O 
, HO 
HO \/ 2 
pe OH 
HO 
Cr Hs Os 和 H,O 188. 13 
[L5995-86-8] 


本 品 为 3,4,5- 三 羟基 茶 甲 酸 一 水 合 物 。 按 干燥 品 计算 ， 
含 CrHe0Os 应 为 98.0% 一 102.0%%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 淡 黄 色 结晶 或 结晶 性 粉末 ;无 臭 。 

本 品 在 热 水 、 甲 醇 、 乙 醇和 丙酮 中 易 溶 ， 在 水 、 乙 醚 中 
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微 深 ， 在 茶 、 三 氯 甲 烷 和 石油 醚 中 几乎 不 溶 。 

鉴别 】 了 (1)? 取 本 品 0. 10g， 加 水 100ml 溶解 后 ， 取 2ml， 
滴 加 三 氯 化 铁 试 液 1 滴 ， 即 显 蓝 黑 色 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 ， 供 试 品 溶液 主峰 
的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

《3 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (通则 
0402) 。 

【检查 】 酸 度 ” 取 本 品 0.10g， 加 水 100ml 溶解 后 ， 依 
法 测定 (通则 0631)，pH 值 应 为 3. 0 一 3. 8。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 1. 0g， 加 无 水 乙醇 20ml 
溶解 后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 应 澄清 无 
色 ; 如 显 色 ， 与 黄色 3 号 标准 比 色 液 (通则 0901 第 一 法 ) 比 
较 ， 不 得 更 深 。 

水 溶解 试验 ” 取 本 品 1. 0g， 加 高 于 80C 的 水 20ml 溶解 
后 ， 立 即 观察 ， 溶 液 应 证 清 。 

单 宁 酸 ” 取 本 品 1. 0g， 加 热 水 20ml 溶解 后 ， 置 冰箱 (0~ 
5C) 中 冷却 至 没食子 酸 结 晶 析 出 后 ， 立 即 过 滤 ， 滤 液 加 1%% 的 
明胶 氯 化 钠 溶液 ( 临 用 新 制 。 取 明胶 0. 5g， 氮 化 钠 5g， 溶 于 温 
度 不 超过 60C 的 水 50ml 中 ， 即 得 )5~6 滴 ， 溶 液 应 澄清 。 

氢化 物 ” 取 本 品 2. 0g， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 热 水 90ml 
溶解 后 ， 放 冷 至 室温 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 置 冰箱 (0 一 
5) 中 冷却 至 没食子 酸 结 品 析出 ， 立 即 过 滤 ， 取 续 滤 液 
25. 0ml， 依 法 检查 (通则 0801)， 与 标准 氯 化 钠 溶液 5. oml 
用 同一 方法 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 01%)。 

硫酸 盐 ” 取 和 握 化 物 检查 项 下 的 续 滤液 25.0ml， 置 50ml 
纳 氏 比 色 管 中 ， 加 盐酸 溶液 (2 一 3)0. 3ml, 乙醇 3ml，10% 
的 氯 化 饥 溶液 Iml， 摇 名 ， 放 置 10 分 钟 ， 依 法 检查 (通则 
0802)， 与 标准 硫酸 钾 溶 液 2. 5ml 用 同一 方法 制备 的 对 照 液 
比较 ， 不 得 更 深 (0. 005%)。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105% 干燥 至 恒 重 ， 减 失重 量 不 
得 过 10.0%% (通则 0831) 。 

炽 灼 残 速 ” 取 本 品 2. 0g， 在 550~600'C 灼 烧 至 恒 重 ( 通 
则 0841)， 遗 留 残 渣 不 得 过 0. 1%。 

铁 取 本 品 2.0g8， 置 卉 塌 中 ， 缓 缓 炽 灼 至 完全 碳化 ， 
放 冷 ; 加 硫酸 0. 5ml 使 残渣 温润， 低温 加 热 至 硫酸 燕 气 除 尽 
后 ， 在 500 一 550C 炊 灼 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 残 酒 加 稀 盐 酸 
5ml 与 水 10ml， 水 浴 加 热 使 溶解 ， 放 冷 ， 滤 过 ， 用 适量 水 洗 
涤 霸 吉 和 滤器 ， 合 并 滤液 和 洗 液 ， 置 50ml 纳 氏 比 色 管 中 ， 
用 水 稀释 使 成 35ml 后 ， 加 过 硫酸 铵 50mg， 依 法 检查 (通则 
0807) ， 与 标准 铁 溶液 2. oml 用 同一 方法 制 成 的 对 照 液 比较 ， 
不 得 更 深 (0. 001%)。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残渣 项 下 遗留 的 残渣 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (通则 0512) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ， 以 0.05% 磷 酸 溶液 -甲醇 (93 : 7) 为 流动 相 ; 检测 
波长 为 271nm。 理 论 板 数 按 没食子 酸 峰 计算 应 不 低 于 4000。 
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测定 法 ” 取 本 品 约 0. 1g， 精密 称 定 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 
加 流动 相 溶 解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 精 密 量 取 适 量 ， 用 流动 
相 定 量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 20kg 的 溶液 ， 用 孔径 为 
0. 45pm 的 滤 膜 滤 过 ， 弃 去 初 滤液 5ml， 取 续 滤液 作为 供 试 
品 溶液 ， 精 密 量 取 20p1 注 和 人 液 相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 另 
取 没 食 子 酸 对 照 品 适量 ， 精 密 称 定 ， 加 流动 相 溶解 并 定量 稀 
释 制 成 每 1ml 中 约 含 20pg 的 溶液 ， 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 
巍 面 积 计算 ， 即 得 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 歼 合剂 和 抗 氧 剂 。 

f〖 贮 藏 】 密 封 ， 在 干燥 处 保存 。 


尿 素 


Niaosu 


Urea 


见 二 部 品种 正文 。 
【类 别 】 药 用 辅料 ， 渗 透 促 进 剂 、 助 溶剂 。 
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Cu His N:Os 294. 31 
[22839-47-0] 

本 品 为 N-L-e- 天 冬 氨 酰 -L- 葵 丙 氨 酸 -1- 甲 酯 。 按 干燥 品 
计算 ， 含 Cu His N;O; 应 为 98. 0%~102.0%。 

【性 状 》 本 品 为 白色 结晶 性 粉末 ; 味 甜 。 

本 品 在 水 中 极 微 溶解 ， 在 乙醇 、 正 己 烷 或 二 毛 甲 烧 中 
不 溶 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 ， 精 密 称 定 ， 加 15mol/L 甲酸 溶液 溶 
解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 40mg 的 溶液 ， 立 即 依法 测 
定 ( 通 则 0621) ， 比 旋 度 为 十 14.5 至 十 16.5 。 

【鉴别 〗 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 
768 图 ) 一 致 (通则 0402) 。 

【检查 】 豚 光度 ” 取 本 品 ， 精 密 称 定 ， 用 2mol/L 盐酸 
溶液 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 10mg 的 溶液 ， 照 紫 
外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 在 430nm 的 波长 处 测定 吸 
光度 ， 应 不 大 于 0. 022。 

和 酸度 ” 取 本 品 1. 0g， 加 水 125ml 溶解 后 ， 依 法 测定 ( 通 
则 0631)，pH 值 应 为 4.0 一 6.0。 
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有 关 物 质 ” 取 本 品 ， 用 流动 相 溶解 并 制 成 每 1ml 中 含 
6mg 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 精密 量 取 2ml， 置 100ml 量 
并 中， 加 流动 相 稀 释 至 刻度 ， 摇 名， 作为 对 照 溶液 。 照 高 效 
液 相 色谱 法 (通则 0512) 测 定 。 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 
填充 剂 (Kromasil C18 250mmX4. 6mm sum 柱 适 用 ) ;以 枸 
橡 酸 盐 缓 冲 液 ( 取 9.6g 枸 析 酸 , 溶 于 约 800ml 水 中 ， 用 
lmol/IL 氧 氧化 钠 溶 液 调 pH 和 值 为 4.7， 加 水 至 1000ml)- 甲 醇 
(67 : 33) 为 流动 相 ; 检测 波长 为 254nm， 取 L- 天 冬 氨 栈 -L- 苯 
丙 氨 酸 和 葵 丙 氨 酸 适量 ， 精 密 称 定 ， 加 流动 相 溶解 并 稀释 制 
成 每 1ml 中 各 含 15pg 的 混合 溶液 ， 量 取 20pl， 注 入 液 相 色谱 
仪 ， 三 天 冬 氨 酰 -二 - 葵 丙 氨 酸 峰 和 葵 丙 氨 酸 峰 的 分 离 度 应 符合 
要 求 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶液 各 20k1， 分 别 注入 液 
相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 2 倍 。 供 试 品 
溶液 的 色谱 图 中 如 显 杂 质 峰 ， 各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 
照 溶液 的 主 蜂 面积 (2. 0%)。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105C 干 燥 4 小 时 , 减 失重 量 不 
得 过 4.5%( 通 则 0831)。 

炽 灼 残 温 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 2%。 

重金 昼 ” 取 炽 灼 残 酒 项 下 遗留 的 残 深 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 下 万 分 之 十 。 

砷 盐 取 本 品 0.67g， 加 氢 氧 化 钙 1. 0g8， 混 合 ， 加 水 
2ml， 搅 拌 均 匀 ， 在 40C 烘 干 ， 缓 缓 灼 烧 使 炭化 ， 再 以 
500 一 600 必 炽 灼 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 8ml 与 水 23ml， 
依法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0003%)。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0.25g， 精 密 称 定 ， 加 甲酸 3ml 及 冰 
醋酸 50ml， 溶 解 后 ， 照 电位 滴定 法 (通则 0701)， 用 高 氮 酸 滴定 
液 (0. lmol/L) 滴 定 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 lm 
高 毛 酸 滴定 液 (0. lmolL) 相 当 于 29. 43mg 的 Cu HisNz( 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 甜 味 剂 和 矫 味 剂 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 


阿拉 伯 半 乳 聚 糖 
Alabobanrujutang 


Arabino Galactan 


[9036-66-2] 

本 品系 由 松 科 落 叶 松 Lariz gmelinii 木质 部 提取 的 水 溶 
性 多 糖 。 

【性 状 】 本 品 为 白色 至 淡 黄 色 粉 末 。 

本 品 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 不 溶 。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 约 6g， 加 水 10ml， 搅 拌 ， 形 成 黏液 ， 
应 呈正 珀 色 。 

(2) 取 本 品 约 0.1g， 置 离心 管 中 ， 加 三 毛 醋 酸 溶液 
(6.7 一 100)2ml， 摇 匀 ， 密 塞 ，120'C 放 置 1 小 时 ， 离 心 ， 取 


* S15 。 
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上 清 液 转移 至 50ml 图 底 烧瓶 中 ， 加 水 10ml，60C 旋转 减 压 
蒸 二 ;残渣 加 90% 甲 醇 溶液 2ml 使 溶解 ， 滤 过 ， 取 续 滤 液 
作为 供 试 品 溶液 ; 取 阿 拉 伯 糖 、 半 乳糖 各 10mg， 加 90% 曙 
醇 溶液 5ml 使 溶解 ， 摇 匀 ， 作 为 混合 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色 
谱 法 (通则 0502) 试 验 ， 吸 取 供 试 品 溶液 5pl 和 混合 对 照 品 : 
液 10pl， 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 上， 以 1. 6% 磷 酸 二 毛 
钠 溶 液 - 丁 醇 -丙酮 (10 : 40 : 50) 为 展开 剂 ， 二 次 展开 ， 第 一 
次 展开 距离 约 l0cem， 第 二 次 展开 既 离 约 15cem， 取 出， 景 
干 ， 喷 以 茄 香 醛 溶液 ( 取 苏 香 醋 0. 5ml、 冰 醋酸 10ml、 甲 醇 
85ml 与 硫酸 5ml 混合 );，110 作 加热 至 斑点 显示 清晰 。 供 试 
品 溶液 所 显 半 乳糖 、 阿 拉 伯 糖 斑 点 的 位 置 和 颜色 应 与 对 照 品 
溶液 的 主 斑 点 相同 。 

【检查 】 干燥 失重 ” 取 本 品 1.0g,， 在 105C 干 燥 5 小 
时 ， 减 失重 量 不 得 过 12.0 闻 (通则 0831) 。 

灰分 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 2302)， 遗 留 残渣 
不 得 过 4,0%，。 

重金 筷 ” 取 灰 分 项 下 遗留 的 残渣 ， 依 法 检查 (通则 0821 
第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

砷 盐 取 本 品 0.67g， 加 盐酸 5ml 和 水 23ml， 依 法 检查 
(通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0003%)。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 助 悬 剂 和 黏合 剂 等 。 


【 迪 藏 】 密 闭 保 存 。 
阿拉 伯 胶 
Alabojiao 
Acacia 
[9000-01-5] 
本 品系 自 Acacia senegal (Linne) Willdenow 或 同属 近似 
树种 的 枝 干 得 到 的 干燥 胶 状 渗 出 物 。 


【性 状 】 本 品 为 白色 至 微 黄色 薄片 、 颗 粒 或 粉 未。 

本 品 在 水 中 略 溶 ， 在 乙醇 中 不 溶 。 

【鉴别 】 在 葡萄 糖 和 果糖 检查 项 下 记录 的 色谱 中 ， 供 试 
品 溶液 所 显 斑点 的 位 置 与 颜色 应 与 乳糖 、 阿 拉 伯 糖 和 和 鼠 李 粮 
对 照 品 溶液 的 斑点 相同 。 

【检查 】 不 溶性 物质 取 本 品 5.0g， 加 水 100ml 使 溶 
解 ， 加 3mol/L 盐酸 溶液 10ml， 缓慢 者 沸 15 分 钟 ， 用 经 
105'C 干 燥 至 恒 重 的 4 号 垂 熔 增 吉 涉 过 ， 反 复 用 热 水 洗 涤 滤 
器 后 ， 在 105 作 干燥 至 恒 重 ， 残 留 残 清 不 得 过 1.0%。 

淀粉 或 糊 精 ” 取 本 品 水 溶液 (1 一 50) 玫 沸 ， 放 冷 ， 滴 加 
碘 试 液 数 泣 ， 溶 液 不 得 显 蓝 色 或 红色 。 

前 萄 糖 和 果 精 “ 取 本 品 0. 1g， 置 离心 管 中 ， 加 1%% 三 所 
乙酸 溶液 2ml， 强 力 振 摇 使 溶解 ， 密 塞 120C 加热 1 小 时 ， 
离心 ， 小 心 转移 上 层 液 至 50ml 烧杯 中 ， 加 水 10ml 减 压 蒸发 
至 千 。 残 洁 加 水 0, lml 及 甲醇 0. 9ml， 离 心 分 高 沉淀 。 如 有 
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必要 ， 用 甲醇 1ml 稀释 上 层 清 液 。 男 分 别 取 阿 拉 伯 糖 、 半 和 乳 
糖 、 葡 萄 糖 、 鼠 李 糖 及 木 糖 对 照 品 各 10mg 于 1ml 水 中 ， 用 
甲醇 稀释 至 10ml， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (通则 
0502) 试 验 ， 吸取 上 述 两 种 溶液 各 10k1， 分 别 点 于 同一 硅胶 
G 薄 层 板 上 ， 以 1.6%% 磷 酸 二 氢 钠 溶液 - 正 丁 醇 -丙酮 (10 : 
40 : 50) 为 展开 剂 ， 展 开 ， 取 出， 景 干 ， 喷 以 对 甲 氧 医 莱 甲 
西 溶液 ( 取 对 甲 氧 基 葵 甲 醛 0.5ml， 加 冰 醋 酸 0ml， 甲醇 
85ml， 硫 酸 5ml， 播 名， 即 得 ) 至 恰好 湿润 ， 立 即 在 110 乞 加 
热 10 分 钟 ， 放 冷 ， 立 即 检视 ， 对照 品 溶液 应 显示 的 5 个 清晰 
分 离 的 斑点 ， 从 下 到 上 的 顺序 依次 为 半 乳 糖 ( 藉 绿色 或 绿色 )、 
葡 荀 糖 (灰色 ) 、 阿 拉 伯 糖 ( 黄 绿色 ) 、 木 糖 ( 绿 灰色 或 黄 灰色 )、 
鼠 李 糖 ( 黄 绿色 ) 。 供 试 品 色 谱 中 ， 在 与 半 乳 糖 和 阿拉 伯 糖 对 
照 品 色谱 相应 的 位 置 之 间 ， 不 得 显 灰 色 或 灰 绿色 斑点 。 

黄 著 胶 ”在 葡萄 糖 和 果糖 检查 项 下 记录 的 色谱 中 ， 供 试 
品 色 谱 中 ， 在 与 木 糖 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 ， 不 得 显 绿 灰 
色 或 黄 灰 色 斑 点 。 

含 苏 酸 的 树胶 ” 取 本 品 水 溶液 (1 一 50)10ml， 加 三 氯 化 
铁 试 液 0. 1Iml， 溶 液 不 得 显 黑色 或 不 得 产生 黑色 沉淀 。 

刺 梧桐 胶 ” 取 本 品 0.2g， 置 一 具有 分 度 值 为 0. 1ml 的 
平底 带 塞 玻璃 量 简 中 ， 加 60% 乙 醇 10ml， 密 塞 振 播 ， 产 生 
的 胶体 不 得 过 1. 5ml。 另 取 本 品 1. 0g， 加 水 100ml， 播 匀 ， 
加 甲 基 红 指示 液 0. 1ml， 用 和 氨 氧 化 钠 滴 定 液 (0. 01mol/L) 滴 
定 至 溶液 变色 ， 消 耗 氢 氧化 钠 滴 定 液 (0.0lmol/L) 不 得 
过 5. 0ml。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105C 干燥 5 小 时 ， 减 失重 量 不 
得 过 15. 0% (通则 0831) 。 

总 灰分 不 得 过 4.0% (通则 2302) 。 

酸 不 溶性 灰分 不 得 过 0.5%( 通 则 2302) 。 

重金 属 ” 取 本 上 品 0. 5g， 依 法 检查 (通则 0821 第 二 法 )， 
含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 四 十 。 

砷 盐 ” 取 本 品 0.67g， 加 氢 氧 化 钙 1.0g， 加 水 2ml， 混 
匀 ，100C 烘 干 ， 小 火 缓 缓 灼 烧 使 炭化 ， 再 以 480C 炽 灼 使 
完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 5ml 与 水 21mli， 依 法 检查 (通则 
0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0003%)，。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 助 悬 剂 和 增 稠 剂 等 。 

【贮藏 3 密封 ， 置 阴凉 干燥 处 保存 。 


纯 化 水 
Chunhuashui 
Purified Water 


见 二 部 品种 正文 。 
【类 别 〗 药 用 辅料 ， 溶 剂 和 稀释 剂 。 
【贮藏 】 密 闭 保存 。 
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环 甲 基 硅 柄 
Huanjiajiguitong 


Cyclomethicone 


(Cs HeOSD)。 n=4~6 
[69430-24-6] 

本 品 为 全 甲 基 化 的 、 含 有 重复 单元 [一 (CHs ); Si0 一 ]， 
的 环 硅 氧 烷 , 其 中 为 4.5 或 6, 或 为 上 述 的 混合 物 。 
(Cc He 0OSi) ,含量 按 环 甲 基 寿 酮 4， 环 甲 基 硅 酮 5， 环 甲 基态 
酮 6 的 总 量 计 不 得 少 于 98.0%; 含 环 甲 基 硅 酮 单元 应 为 标 
示 量 的 95. 0%% 一 105. 0%% 。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 透 明 的 油状 液体 。 

【鉴别 】 (1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 ， 供 试 品 溶 
液 各 主峰 的 保留 时 间 与 相应 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 在 4000 一 1000cm -区间 内 与 
对 照 品 的 图 谱 一 致 (通则 0402) 。 

【检查 】 含 酸 量 取 本 品 约 30g， 精 密 称 定 ， 加 人 新 沸 
冷水 60ml， 回 流 30 分 钟 ， 放 冷 至 室温 ， 用 少量 新 沸 冷 水 冲 
洗 冷 凝 管内 壁 ， 置 分 液 漏斗 中 ， 静 置 使 分 层 ， 分 取水 层 ， 加 
酚 枉 指示 液 3 滴 ， 用 和 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 01mol/L) 滴 定 ， 每 
lml 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (0.01molL) 相 当 于 0. 365mg 的 盐酸 。 
本 品 含 酸 量 以 盐酸 (HCl) 计 不 得 过 0. 001% 。 

不 挥发 残渣 ” 取 本 品 2.0g， 置 150C 干 燥 2 小 时 的 蒸发 
亚 中 ， 精 密 称 定 ， 水 浴 蒸 干 后 置 150"C 干燥 2 小时。 遗留 残 
酒 不 得 过 3. 0mg(0. 15% ) 。 

【含量 测定 〗 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 二 甲 基 聚 硅 氧 烷 为 固定 
相 ; 起 始 温度 为 120C， 维 持 2 分 钟 ， 以 10C 每 分 钟 速度 升 
至 190C; 进 样 口 温度 为 260'C ; 检测 器 温度 为 280Y 。 

测定 法 ” 取 本 品 适量 ， 精 密 称 定 ， 加 无 水 乙醇 溶解 并 稀 
释 制 成 每 1ml 中 含 1mg 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶液 ， 精 密 量 
取 1nl， 注 入 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ; 另 取 环 甲 基 硅 酮 4、 
环 甲 基 硅 酮 5、 环 甲 基 硅 酮 6 对 照 品 ， 同 法 测定 ;， 按 外 称 法 
以 峰 面 积 计算 ， 即 得 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 防 水 剂 。 

【贮藏 】 密 闭 保存 。 


环 拉 酸 钠 


环 拉 酸 钠 


Huanlasuanna 


Sodium Cyclamate 
Cl 
sd, ONa 
H 
Ce His NNaOsS 201.22 
[139-05-9] 

本 品 为 环 己 氨基 磺 酸 钠 盐 。 按 干燥 品 计算 ， 含 
Ce His NNaO; S 不 得 少 于 98.0% 。 

【性 状 〗 本 品 为 白色 结晶 性 粉末 ; 无 扯 ， 味 甜 。 

本 品 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 极 微 溶 ， 在 三 毛 甲 烷 或 乙醚 
中 不 溶 。 

【鉴别 〗】(1) 取 本 品 约 0. 1g， 加 水 10ml 使 溶解 ， 加 盐酸 
lml 与 氯 化 饥 溶液 (1-~10)1ml， 溶 液 应 澄清 ;再 加 亚 硝 酸 钠 
溶液 (1 一 10)lml， 即 产生 白色 沉淀 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (通则 
0402) 。 

(3) 本 品 显 钠 盐 的 鉴别 反应 (通则 0301) 。 

【检查 】 航 光度 取 本 品 1. 0g， 加 水 10ml 使 溶解 ， 照 
紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 在 270nm 的 波长 处 测定 
吸光 度 ， 应 不 得 过 0. 10，。 

酸碱度 ” 取 本 品 1.08， 加 水 10ml 使 溶解 ， 依 法 测定 
(通则 0631) ，pH 值 应 为 5. 5 一 7. 5。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 ”酸碱度 项 下 的 溶液 ， 依 法 检查 
(通则 0901 与 通则 0902) ， 应 澄清 无 色 。 

硫酸 盐 取 本 品 0. 50g， 依 法 检查 (通则 0802) ， 与 标准 
硫酸 钾 溶 液 1. 2ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 024% ) 。 

环 已 胺 取 本 品 10g， 精 密 称 定 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 
溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 ， 另 取 环 已 胺 对 照 
品 0. 1g， 精 密 称 定 ， 置 100ml 量 瓶 中 ,迅速 加 盐酸 溶液 (1 一 
100)50ml 使 溶解 ， 并 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 精 密 量 取 适 量 ， 
用 水 稀释 制 成 每 lml 中 含 环 已 胺 2. 5pg 的 溶液 ， 作 为 对 照 品 溶 
液 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 10ml， 分别 置 60ml 
分 液 漏斗 中 ， 加 碱 性 乙 二 及 四 醋酸 二 钠 溶 液 ( 取 乙 二 胺 四 醋酸 二 
钠 10g 与 氢 氧 化 销 3. tg， 加 水 使 溶解 并 稀释 至 100ml 摇 匀 ， 即 
得 )3. 0ml 与 三 握 甲 烷 - 正 丁 醇 (20 : 1)15.0ml， 振 摇 2 分 钟 ， 静 
置 ， 分 取 三 毛 甲 烷 层 ， 精 密 量 取 10ml， 置 另 一 分 液 漏 斗 中 ， 加 
申 基 橙 硼酸 溶液 ( 取 甲 基 橙 200mg 与 硼酸 3. 5g， 加 水 100mi， 置 
水 浴 上 加 热 使 溶解 ， 静 置 24 小 时 以 上 ， 临 用 前 滤 过 取 续 滤液 ， 
即 得 )2. 0ml， 振 摇 2 分 钟 ， 静 置 ， 分 取 三 毛 甲 烷 层 ， 加 无 水 硫 
酸 钠 lg， 振 摇 ， 静 置 ， 精密 量 取 三 氧 甲烷 溶液 5ml， 置 比 色 管 
中 ， 加 甲醇 -硫酸 (50 : 1)0. sml， 播 匀 ， 供 试 品 溶液 的 颜色 不 得 


。 SI17 。 


茶 扎 握 镶 


深 于 对 照 品 溶液 : 或 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401), 在 
520nm 波长 处 测定 吸光 度 ， 供 试 品 溶液 的 吸光 度 不 得 大 于 对 照 
品 溶液 的 吸光 度 (0. 0025%)。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105C 干 燥 至 恒 重 , 减 失重 量 不 
得 过 1.0% (通则 0831)。 

重金 属 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 23ml 溶解 后 ， 加 醋酸 盐 缓 
冲 液 (pH3. 5)2ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 ) ， 含 重金 属 
不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 取 本 品 2.0g， 加 水 22ml 溶解 后 ， 加 盐酸 5ml， 
依法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0001%)。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0.16g， 精密 称 定 ， 加 冰 醋 酸 
40ml， 微 温 溶解 后 ， 放 冷 ， 加 结晶 紫 指示 液 2 滴 ， 用 高 握 酸 
滴定 液 (0. 1mol/1.) 滴 定 至 溶液 显 绿色 ， 并 将 滴定 的 结果 用 
空白 试验 校正 。 每 1ml 高 氢 酸 滴定 液 (0.1mol/L) 相 当 于 
20. 12mg 的 Cs His NNaOs S。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 甜 味 剂 和 矫 味 剂 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 


葵 扎 毛 和 


BenzhalU’ an 


Benzalkonium Chloride 


见 二 部 品种 正文 。 
【类 别 〗 药 用 辅料 ， 抑 菌 剂 。 


茶 扎 省 铵 
Benzhaxiu’an 


Benzalkonium Bromide 


见 二 部 品种 正文 。 
【类 别 】 药 用 辅料 ， 抑 菌 剂 。 


茶 甲 酸 钠 


Benjiasuanna 


Sodium Benzoate 


O 


CT ™ 


Cy Hi; NaO， 144.11 
[532-32-1] 
本 品系 由 葵 甲 酸 和 碳酸 氧 钠 反 应 制 得 。 按 干燥 品 计算 ， 


*。S18 ， 
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含 C1 Hs NaO;, 不 得 少 于 99. 0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 颗粒 、 粉 末 或 结晶 性 粉末 ; 无 臭 或 
微 带 臭 气 ， 味 微 甜 带 威 。 

本 品 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 略 溶 。 

【鉴别 了 (1) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 
谱 集 234 图 ) 一 致 (通则 0402) 。 

(2) 取 本 品 约 0. 5g， 加 水 10ml 溶解 后 ， 溶 液 显 钠 盐 鉴 
别 民 ) 的 反应 与 蔡 甲 酸 盐 的 鉴别 反应 (通则 0301) 。 

【检查 】 酸 碱 度 ” 取 本 品 1. 0g， 加 水 20ml 溶解 后 ， 加 
酚 栈 指示 液 2 滴 ;如 显 淡 红色 ， 加 硫酸 滴定 液 (0.05mol/L) 
0.25ml， 淡 红色 应 消失 ;如 无 色 ， 加 氢 氧 化 钠 滴 定 液 
(0. 1mol/L)0. 25ml， 应 显 淡 红 色 。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 1,0g， 加 水 10mi 使 溶 
解 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 应 澄清 无 色 。 

氟 化 物 取 本 品 0.50g， 置 增 吉 中 ， 加 硝酸 溶液 
(1 一 10)2ml， 混 名， 于 100 人 干燥 至 无 明显 湿 迹 ， 加 碳酸 钉 
0.8g， 用 少量 水 润 湿 ， 在 100C 干 燥 后 ， 于 电炉 上 低温 炭 
化 ， 再 在 600C 马 福 炉 中 灼 烧 10 分 钟 ， 冷 却 后 ， 用 硝酸 溶 
液 20ml 溶解 残 酒 ， 滤 过 ， 滤 液 置 50ml 比 色 管 中 ， 用 水 
15ml 洗涤 瓷 南 吉 ， 洗 液 并 人 滤液 中 ， 加 水 至 刻度 ， 扬 匀 ， 
作为 供 试 品 溶液 。 另 取 碳 酸 钙 0. 8g， 加 硝酸 溶液 22. 5ml 溶 
解 ， 滤 过 ， 滤 液 置 50ml 比 色 管 中 ， 加 标准 氯 化 钠 溶液 
15. 0ml， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 对 照 溶 液 。 在 两 溶液 
中 各 加 硝酸 银 试 液 0. 5ml， 摇 名， 避 光 放置 5 分 钟 后 比较 ， 
供 试 品 溶液 的 浊 度 应 浅 于 对 照 溶液 的 浊 度 (0.03%)。 

硫酸 盐 到 本 品 0.40g， 用 水 40ml 溶解 ， 边 搅拌 边 慢 
慢 加 入 稀 盐酸 4ml， 静 置 5 分 钟 ， 滤 过 ， 取 续 滤 液 20ml 置 
50ml 纳 氏 比 色 管 中 ， 加 水 至 刻度 ， 摇 名， 作为 供 试 品 溶液 ; 
量 取 标准 硫酸 钾 溶 液 2. 4ml， 置 50ml 纳 氏 比 色 管 中 ， 加 稀 
盐酸 2ml， 加 水 至 刻度 ， 摇 名， 作为 对 照 溶液 。 在 两 溶液 中 
各 加 氧化 饥 溶液 5ml， 播 匀 ， 供 试 品 溶 液 的 浊 度 应 浅 于 对 照 
溶液 的 浊 度 (0. 12% ) 。 

邻 葵 二 甲酸 ” 取 本 品 0.1g， 加 水 lml 和 间 葵 二 酚 硫 酸 
溶液 [ 取 间 葵 二 酚 0. lg 溶 于 稀 硫 酸 (1 一 10)10ml 中 ] lml， 
于 120~125 必 加热 蒸 去 水 分 ， 继 续 加 热 90 分 钟 ， 放 冷 ， 残 
渣 用 水 5ml 溶解 ， 精 密 量 取 lml， 加 入 气 氧 化 钠 溶 液 (43 一 
500)10ml， 扬 名， 在 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 另 取 邻 蔡 二 
甲酸 氨 钾 6lmg， 精 密 称 定 ， 置 1000ml 量 瓶 中 ， 用 水 溶解 并 
稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 精 密 量 取 lml 和 间 葵 二 酚 硫 酸 溶 液 
lml， 同 法 处 理 ， 供 试 品 溶液 的 荧光 强度 应 弱 于 对 照 溶液 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105'C 干 燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 
得 过 1.5%%( 通 则 0831) 。 

重金 属 取 本 品 2.0g， 加 水 45ml， 不 断 搅拌 ， 滴 加 稀 
盐酸 5ml， 滤 过 ， 分 取 滤 液 25ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 
法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 到 无 水 碳酸 钠 1g， 铺 于 霸 塌 底部 与 四 周 ， 再 取 
本 品 0.,40g， 置 无 水 碳酸 钠 上 ， 用 少量 水 湿润 ， 干 燥 后 ， 先 
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用 小 火 灼 烧 使 炭化 ， 再 在 500 一 600 炽 灼 使 完全 灰 化 ， 放 
冷 ， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml 使 溶解 ， 依 法 检查 (通则 0822 第 
一 法 ) ， 应 符合 规定 (0.0005% ) 。 

【含量 测定 】 取 本 品 ， 经 105C 干燥 至 恒 重 ， 取 的 
0. 12g， 精 密 称 定 ， 加 冰 栈 酸 20ml 使 溶解 ， 加 结晶 此 指示 液 
1 滴 ， 用 高 氨 酸 滴定 液 (0. 1molL) 滴 定 至 溶液 显 绿色 ， 并 将 
滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 lml 高 氢 酸 滴定 液 
(0. 1mol/1.) 相 当 于 14. 41mg 的 C1 Hs NaOz 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 捉 菌 剂 。 

【贮藏 】》 密 封 保存 。 


茶 甲 醇 
Benjiachun 


Benzyl Alcohol 
C:HsO 108. 14 


or 
[100-51-6] 


本 品 按 无 水 物 计算 含 C; HsO 不 得 少 于 98. 0%。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 液 体 ; 具有 微弱 香气 及 灼 味 ;， 有 引 
湿性 。 

本 品 在 水 中 溶解 ， 与 乙醇 、 三 握 甲 烷 或 乙醚 能 任意 
混合 。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 为 1. 043 一 1. 050。 

馏 程 ” 取 本 品 ， 照 馏 程 测定 法 (通则 0611) 测 定 ， 在 203 一 
206 心 馏 出 的 量 不 得 少 于 95% (ml/ml) 。 

折光 率 本 品 的 折光 率 ( 通 则 0622) 为 1. 538 一 1. 541。 

【鉴别 】(1) 取 高 鳃 酸 钾 试 液 2ml， 加 稀 硫 酸 溶液 2ml， 
再 加 本 品 2 一 3 滴 ， 振 摇 ， 即 发 生 茶 甲 醛 的 特 自 。 

《2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 236 
图 ) 一 致 。 

【检查 】 酸 度 ” ”到 供 试 品 10ml， 加 入 乙醇 10ml 和 酚 酝 
指示 液 1Imj， 用 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. lmol/L)? 滴 定 至 溶液 显 粉 
红色 ， 消 耗 的 所 氧化 钠 滴定 液 (0. lmol/L) 不 得 过 0. 2ml。 

溶液 的 温 清 度 与 颜色 ” 取 本 品 2ml， 加 水 58ml， 振 播 ， 
依法 检查 (通则 0901 与 通则 0902) ， 溶 液 应 洪 清 无 色 。 

氢化 物 取 本 品 lg， 依 法 检查 (通则 0801) ， 与 标准 氯 
化 钠 溶液 3. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 (0. 003% ) 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 作为 供 试 品 溶液 ， 另 取 茶 甲醛 对 照 品 
适 盖 ， 精 密 称 定 ， 加 丙酮 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 含 葵 甲酸 
0. 5mg 的 溶液 作为 对 照 品 溶液 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 
试验 ， 以 聚 乙 二 醇 20M 为 固定 液 ， 分 流 进 样 ， 分 流 比 20 : 
1; 起 始 温度 为 50C ， 以 每 分 钟 5C 的 速率 升温 至 220C ， 维 
持 35 分 钟 ; 进 样 口 温度 为 200C， 检 测 器 温度 310'C ; 精密 


DL- 苹 果 琶 


量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 lxl 注入 气相 色谱 仪 ， 记 录 
色谱 图 ， 供 试 品 溶液 色谱 图 中 任何 小 于 主峰 面积 0.0001% 
的 峰 可 忽略 不 计 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 ， 含 葵 甲 醛 不 得 过 
0.1%， 如 有 其 他 杂质 峰 ， 按 面积 归 一 化 法 计算 ， 单 个 未 知 
杂质 不 得 过 0. 02%， 其 他 杂质 总 量 不 得 过 0.1%; 供 注 射 用 
时 ， 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 含 蕉 甲醛 不 得 过 0.05%， 如 
有 其 他 杂质 峰 ， 按 面积 归 一 化 法 计算 ， 单 个 未 知 杂质 不 得 过 
0. 01% ， 其 他 杂质 总 量 不 得 过 0. 05%% 。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 2) 测 
定 ， 含 水 分 不 得 过 0. 5%。 

细菌 内 毒素 ( 供 注射 用 ) 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 
1143)， 每 1g 茶 甲 醇 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 0. 1EU。 

【含量 测定 】 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 聚 乙 二 醉 20M 为 固定 
相 ; 进 样 口 温度 200C ， 检 测 器 温度 250'C ， 柱 温 为 130'C 。 

测定 法 ” 取 本 品 ， 精 密 称 定 ， 用 甲醇 稀释 制 成 每 1ml 中 
约 含 lmg 的 溶液 ， 精 密 量 取 lpl 注 人 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 
图 ， 另 取 茶 甲醇 对 照 品 ， 同 法 测定 ， 按 外 标 法 以 峰 面积 计 
算 ， 即 得 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 抑 菌 剂 等 。 

【贮藏 】 遮光， 密闭 保存 。 
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DL-Pingguosuan 
Malic Acid 


C,HeO): 134, 09 
[617-48-1] 

本 品 为 (RS)-( 士 )- 羟 基 丁 二 酸 。 按 无 水 物 计 算 ， 含 
CHe 0O; 不 得 少 于 99.0%。 

【性 状 〗 本 品 为 白色 结晶 性 粉末 ; 无 臭 ， 无 昧 。 

本 品 在 水 或 乙醇 中 易 溶 ， 在 丙酮 中 微 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (通则 0612) 为 128 一 132C 。 

【鉴别 】〗(1)7 取 本 品 约 0. 5g， 加 水 10ml 使 溶解 ， 用 浓 氨 
溶液 调 pH 值 至 中 性 , 加 1% 对 氨基 芋 磺 酸 溶液 1ml， 在 沸水 
浴 中 加 热 5 分 钟 ， 加 20% 亚 硝酸 钠 溶 液 5mi， 置 水 浴 中 加 热 
3 分 钟 ， 加 4% 氨 氧化 钠 溶 液 5ml， 溶 液 应 立即 呈 红 色 。 

《2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 DL- 苹 果 酸 对 照 品 的 图 
谱 一 致 (通则 0402) 。 

【检查 】 溶 液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 10,0g， 加 水 
100ml 溶解 后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 应 
澄清 无 色 ; 如 显 浑浊 ,与 1 号 浊 度 标准 液 ( 通 则 0902 第 一 


。S$19 ， 


L- 苹 果 酸 


法 ) 比 较 ， 不 得 更 浓 。 

旋光 性 取 本 品 ， 精 密 称 定 ， 加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 
每 1ml 中 约 含 0. 2g 的 溶液 ， 依 法 测定 (通则 0621)， 比 旋 度 
为 一 0. 10" 至 十 0. 10"。 

易 握 化 物 取 本 品 0.10g， 置 100ml 烧杯 中 ， 加 水 25ml 
与 硫酸 溶液 (1 一 20)25ml 使 溶解 ， 摇 匀 ， 置 20'C 土 1C 水 浴 
中 冷却 ， 加 0. 02mol/L 高 锰 酸 钾 溶 液 5ml， 溶 液 的 颜色 应 在 
3 分 钟 内 不 消失 。 

氯 化 物 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0801)， 与 标准 
氯 化 钠 溶液 5. 0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0. 005%)。 

硫酸 盐 取 本 品 1.0g， 依法 检查 (通则 0802)， 与 标准 
硫酸 钙 溶 液 3. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 03%)。 

水 中 不 深 物 取 本 品 25. 0g， 加 水 100ml 使 溶解 ， 用 经 
100YC 恒 重 的 4 号 垂 熔 玻 璃 霸 塌 滤 过 ， 滤 渣 用 热 水 冲 洗 后 ， 
在 100C 干 燥 至 恒 重 ， 遗 留 残 渣 不 得 过 0. 1%。 

有 关 物 质 取 本 品 ， 精 密 称 定 ， 加 流动 相 溶解 并 定量 稀 
释 制 成 每 1ml 中 含 lmg 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 另 取 富 
马 酸 和 马 来 酸 对 照 品 ， 精 密 称 定 ， 加 流动 相 溶 解 并 定量 稀释 
制 成 每 1ml 中 含 10ng 和 0. 5pg 的 混合 溶液 ， 作 为 对 照 品 溶 
液 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (通则 0512) 试 验 ， 用 辛 烷 基 硅烷 键 
合 硅胶 为 填充 剂 ， 以 0.1%% 磷酸 溶液 - 申 醇 (90 : 10) 为 流动 
相 ， 检 测 波 长 为 214nm。 取 富 马 酸 、 马 来 酸 和 DL- 苹果 酸 对 
照 品 适 量 ， 加 流动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 10pg、 
4pg 和 lmg 的 混合 溶液 ， 取 10pl 注入 液 相 色谱 仪 ， 各 组 分 
的 出 峰 顺 序 为 DL- 莘 果 酸 、 马 来 酸 和 富 马 酸 ， 理 论 板 数 以 
DL- 苹 果 酸 峰 计 算 不 低 于 2000，DL- 苹 果 酸 峰 、 马 来 酸 峰 和 
富 马 酸 烽 的 分 离 度 均 应 符合 要 求 。 取 对 照 品 溶液 10kl， 注 和 人 
液 相 色谱 仪 ， 调 节 检 测 灵 敏 度 ， 使 马 来 酸 峰 峰 高 约 为 满 量程 
的 10%。 再 精密 量 取 供 试 品 溶 液 与 对 照 品 溶液 各 10y1， 分 
别 注入 液 相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 至 主峰 保留 时 间 的 3 倍 。 供 
试 品 溶液 色谱 图 中 如 显 杂 质 峰 ， 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 ， 含 
富 马 酸 和 马 来 酸 不 得 过 1.0%% 和 0.05% 。 其 他 单个 杂质 峰 面 
积 不 得 大 于 对 照 品 溶液 中 马 来 酸 峰 面 积 的 2 倍 (0.1%%)， 其 
他 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 品 溶液 中 马 来 酸 峰 面 积 的 
10 倍 (0.5%)。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 
定 ， 含 水 分 不 得 过 2. 0%。 

炽 灼 残 潮 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 1%。 

钙 盐 取 本 品 1.0g， 加 水 10ml 使 溶解 ， 加 5% 醋酸 钠 
溶液 20ml， 摇 匀 ， 取 15ml， 加 2moML 醋酸 溶液 Iml， 播 
名， 作为 供 试 品 溶液 ; 取 标 准 钙 溶 液 ( 精 密 称 取 碳 酸 钙 
2. 50g， 置 1000ml 量 瓶 中 ， 加 5mol/L 醋酸 溶液 12ml， 加 水 
适量 使 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 作 为 钙 贮 备 溶液 。 临 用 
前 ， 精 密 量 取 钙 贮备 溶液 1Iml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 
至 刻度 ， 摇 匀 。 每 lml 中 含 Ca 10pg)10. 0ml， 加 2mol/L 醋 
酸 溶液 1ml 与 水 5ml， 摇 匀 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 取 醇 制 标准 
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钙 溶 液 ( 临 用 前 ， 精 密 量 取 钙 溶液 贮备 液 10ml， 置 100ml 量 
瓶 中 ， 加 乙醇 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 每 lml 中 含 Ca 0. 1mg) 
0. 2ml， 置 纳 氏 比 色 管 中 ， 加 4%% 草 酸 镁 溶液 1Iml，1 分 钟 
后 ， 加 入 供 试 品 溶液 ， 摇 匀 ， 放 置 15 分 钟 后 ， 与 司法 制 成 
的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 02%)。 

重金 属 取 炊 灼 残 酒 项 下 遗留 的 残渣 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

砷 盐 取 本 品 1.9g， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml， 依 法 检查 
(通则 0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0002%)。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 1, 0g， 精 密 称 定 ， 置 250ml 量 瓶 
中 ， 加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 精 密 量 取 25ml， 置 锥 
形 瓶 中 ， 加 酚 枉 指示 液 2 滴 ， 用 和 氢 氧 化 钠 滴 定 液 
(0. 1mol/ L) 滴 定 至 显 微 红 色 并 保持 30 秒 内 不 褪色 。 每 1ml 
氨 氧 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/ L) 相 当 于 6. 704mg 的 C,H6O;。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ，pH 值 调节 剂 和 抗 氧 剂 等 。 

【贮藏 3 人 遮光， 密封 保存 。 


L- 苹 果 酸 


L-Pingguosuan 
L-Malic Acid 


CO2H 
0 
HO 1H 


CHeOs。 134. 09 
[97-67-6] 

本 品 为 -羟基 丁 二 酸 ， 由 酶 工程 法 或 发 酵 法 反应 并 经 分 
离 纯化 制 得 。 按 无 水 物 计 算 ， 含 C, He O; 不 得 少 于 99. 0%。 

【性 状 〗 本 品 为 白色 结晶 或 结晶 性 粉末 ;无 臭 ， 无 味 。 

本 品 在 水 或 乙醇 中 易 溶 ， 在 丙酮 中 微 溶 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 ， 精 密 称 定 ， 加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 
每 lml 中 约 含 85mg 的 溶液 ， 依 法 测定 (通则 0621)， 比 旋 度 
为 一 1. 6* 至 一 2. 6"。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 约 0. 5g， 加 水 10ml 使 溶解 ， 用 浓 氨 
溶液 调 pH 值 至 中 性 ， 加 1% 对 氨基 莱 磺 酸 溶液 1ml， 在 沸 
水 浴 中 加 热 5 分 钟 ， 加 20% 亚 硝酸 钠 溶液 5ml， 置 水 浴 中 加 
热 3 分钟 ， 加 4% 氢 氧化 钠 溶液 5ml， 溶液 应 立即 显 红色 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 L- 苹 果 酸 对 照 品 的 图 谱 
一 致 (通则 0402) 。 

检查】 溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 10.0g， 用 水 
100ml 溶解 后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 应 
澄清 无 色 ; 如 显 浑浊 ， 与 1 号 浊 度 标准 液 ( 通 则 0902 第 一 
法 ) 比 较 ， 不 得 更 浓 。 

易 握 化 物 取 本 品 0.10g， 置 100ml 烧杯 中 ， 加 水 25ml 
与 硫酸 溶液 (1 一 20)25ml 使 溶解 ， 摇 名， 置 20C 土 1C 水 浴 
中 冷却 ， 加 0. 02mol/L 高 锰 酸 钾 溶 液 5ml， 溶 液 的 颜色 应 在 
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3 分 钟 内 不 消失 。 

氯 化 物 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0801)， 与 标准 
气 化 钠 溶 液 5.0ml 制 成 的 对 照 液 比较 , 不 得 更 浓 
(0. 005 % ) 。 

硫酸 盐 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0802)， 与 标准 
硫酸 钾 溶 液 3.0ml 制 成 的 对 照 液 比较 , 不 得 更 浓 
(0. 03%)。 

水 中 不 溶 物 取 本 品 25. 0g， 加 水 100ml 使 溶解 ， 用 经 
100C 恒 重 的 4 号 牌 熔 卉 塌 滤 过 ， 滤 潭 用 热 水 冲 洗 后 ,在 
100C 干 燥 至 恒 重 ， 遗 留 残渣 不 得 过 0. 1%。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 ， 精 密 称 定 ， 加 流动 相 溶 解 并 定量 稀 
释 制 成 每 lml 中 含 1mg 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶液 另 取 富 马 
酸 和 马 来 酸 对 照 品 ， 精 密 称 定 ， 加 流动 相 溶解 并 定量 稀释 制 
成 每 lml 中 含 10ug 和 0. 5pg 的 混合 溶液 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 
照 高 效 液 相 色谱 法 (通则 0512) 试 验 。 用 辛 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ， 以 0. 1% 磷 酸 溶液 -甲醇 (90 : 10) 为 流动 相 ， 检 测 
波长 为 214nm。 取 富 马 酸 、 马 来 酸 和 L- 苹 果 酸 对 照 品 适量 ， 
加 流动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 10ng、4ng 和 lmg 的 混 
合 溶液 。 取 10xl， 注 入 液 相 色谱 仪 ， 各 组 分 的 出 峰 顺 序 为 L- 
苹果 酸 、 马 来 酸 和 富 马 酸 ， 理 论 板 数 以 L- 苹 果 酸 峰 计算 不 低 
于 2000，L- 苹 果 酸 峰 、 马 来 酸 峰 和 富 马 酸 峰 的 分 离 度 均 应 符 
合 要 求 。 取 对 照 品 溶液 10pl 注入 液 相 色谱 仪 ， 调 节 检 测 灵 敏 
度 ， 使 马 来 酸 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 10% 。 再 精密 量 取 供 试 
品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 10pl， 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ， 记录 色 
谱 图 至 主峰 保留 时 间 的 3 倍 。 供 试 品 溶 液 色 谱 图 中 如 显 杂 质 
峰 峰 ， 按 外 标 法 以 巍 面 积 计算 ， 含 富 马 酸 和 马 来 酸 不 得 过 
1.0% 和 0.05%。 其 他 单个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 品 溶液 中 
马 来 酸 峰 面 积 的 2 倍 (0. 1%)， 其 他 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 
对 照 品 溶 液 中 马 来 酸 巍 面 积 的 10 倍 (0.5%%) 。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832) 测 定 ， 含 水 
分 不 得 过 2. 0%。 

炽 灼 残 乔 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 1%。 

钙 盐 取 本 品 1. 0g， 加 水 10ml 使 溶解 ， 加 5% 醋酸 钠 
溶液 20ml， 扬名， 取 15ml， 加 2mol/L 醋酸 溶液 1ml， 摇 
名， 作为 供 试 品 溶液 ; 取 标 准 鲈 溶液 (精密 称 取 碳 酸 钙 
2.50g， 置 1000ml 量 瓶 中 ， 加 5mol/L 醋酸 溶液 12ml， 加 水 
适量 使 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 钙 深 液 贮 备 液 。 临 用 
前 ， 精 密 量 取 钙 溶液 贮备 液 1Iml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀 
释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 每 1ml 中 含 Ca 10kg)10. 0ml， 加 2mol/L 
醋酸 溶液 1ml 与 水 5ml， 摇 匀 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 取 醇 制 标 
准 钙 溶 液 ( 临 用 前 ， 精 密 量 取 钙 溶液 贮备 液 10ml， 置 100ml 
量 瓶 中 ， 加 乙醇 稀释 至 刻度 ， 扬 匀 。 每 lml 中 含 Ca 0, 1mg) 
0.2ml， 置 纳 氏 比 色 管 中 ， 加 4% 草 酸 馈 溶液 lIml，1 分 钟 
后 ， 加 入 供 试 品 溶液 ， 播 匀 ， 放 置 15 分 钟 后 ， 与 同 法 制 成 
的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 02%)。 

重金 属 “ 取 炊 灼 残渣 项 下 遗留 的 残 浴 ， 依 法 检查 (通则 


0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

砷 盐 ” 取 本 品 1.08， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml 依法 检查 
(通则 0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0002%)。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 1. 0g， 精 密 称 定 ， 置 250ml 量 
瓶 中 ， 加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 精 密 量 取 25ml， 置 
锥 形 瓶 中 ,加 酚 酌 指示 液 2 滴 用 氢 氧 化 钠 滴 定 液 
(0. 1mol/L) 滴 定 至 显 微 红色 并 保持 30 秒 内 不 褪色 。 每 1ml 
氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 6. 704mg 的 Cs HO;。 

【类 别 】 药 用 辅料 ，pH 值 调 节 剂 和 抗 氧 剂 等 。 

【贮藏 】 迹 光 ， 密 封 ， 在 阴凉 处 保存 。 


果 胶 
Guojiao 


Pectin 


本 品系 从 柑橘 皮 或 苹果 潭 中 提取 得 到 的 碳水 化 合 物 。 按 
干燥 品 计算 ， 含 甲 氧 基 (一 DOCHs ) 不 得 少 于 6.7%， 含 半 乳 
糖 醛 酸 (Ces HioO; ) 不 得 少 于 74.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 至 浅黄 色 的 颗粒 或 粉末 。 

【鉴别 〗】 1) 取 本 品 1. 0g， 加 水 9ml， 水浴 加 热 使 溶 
解 ， 并 随时 补充 蒸 散 的 水 分 ,冷却 时 应 形成 硬 的 凝 胶 物 。 

(2) 取 本 品 1% 水 溶液 适量 ， 加 等 量 的 乙醇 ， 即 形成 一 
种 半 透 明 的 凝 胶 状 沉淀 。 

(3) 取 本 品 1% 水 溶液 5ml， 加 2mol/L 氢 氧 化 钠 溶 液 
lml， 室 温 放置 15 分 钟 ， 即 形成 凝 胶 或 半 凝 胶 状 物 。 

(4) 取 鉴别 (3) 项 下 凝 胶 或 半 凝 胶 状 物 ， 加 3mol/L 盐酸 
酸化 ， 振 播 ， 即 形成 一 定 体积 的 无 色 凝 胶 状 沉淀 ， 者 沸 后 变 
为 白色 絮 状 沉淀 。 

【检查 】 和 糖 类 和 有 机 酸 取 本 品 1.0g， 置 500ml 烧瓶 
中 ， 加 乙醇 3 一 5ml 润 湿 ， 立 即 加 水 100ml, 振 摇 至 完全 溶 
解 ， 加 盐酸 乙醇 溶液 100ml( 取 盐酸 0.3ml， 加 乙醇 100ml， 
即 得 ) 混 匀 ， 立 即 滤 过 ， 取 滤液 25ml 置 已 干燥 至 恒 重 的 蒸发 
垩 中， 水 浴 燕 干 ， 取 残渣 在 50 人 真空 干燥 2 小 时 ， 遗 留 的 
残渣 不 得 过 20mg。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105'C 下 干燥 3 小 时 , 减 失 重量 
不 得 过 10.0% (通则 0831) 。 

重金 属 取 本 品 2. 0g， 依 法 检查 (通则 0821 第 二 法 )， 
含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 取 本 品 0.5g， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml， 依 法 检查 
(通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0003%)。 

【含量 测定 】〗】 甲 氧 基 团 ” 取 本 品 约 5.0g， 精密 称 定 ， 置 
烧杯 中 ， 加 60% 乙醇- 盐酸 (20 : 1)150ml， 搅 拌 10 分 钟 ， 转 
移 至 恒 重 的 滤器 (30 一 60ml 的 垂 熔 霸 吉 或 布 氏 漏 斗 ) 中 ， 用 
上 述 溶液 洗涤 6 次 ， 每 次 15ml， 继 续 用 60% 乙 醇 洗 至 滤液 
不 显 氧化 物 反 应 ， 再 加 乙醇 20ml 洗涤 ,残渣 在 105C 干 燥 1 


* S521 。 


果 糖 


小 时 ， 放 冷 , 称 重 。 精 密 称 取 干 燥 残 渣 的 1/10 重量 ， 置 
250ml 锥 形 瓶 中 ， 加 乙醇 2ml 润 湿 ， 加 新 沸 的 冷水 100ml， 
振 摇 至 全 部 溶解 ， 加 纵 本 指示 液 5 滴 ， 用 氧 氧 化 钠 滴 定 液 
(0. 5mol/L) 滴 定 ， 消 耗 滴定 液体 积 为 Yi。 再 加 氢 氧 化 钠 滴 
定 液 (0. 5mol/L)20. 0ml， 剧 烈 振 摇 ， 放 置 15 分 钟 ， 加 盐酸 
滴定 液 (0. 5mol/L)20. 0ml， 振 摇 至 粉红 色 消 失 ， 加 酚 醚 指 
示 液 ， 用 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0.5molL) 滴 定 至 溶液 微 显 粉红 
色 ， 记 录 体 积 为 Vs 。 每 1ml 的 氧 氧化 钠 滴定 液 (0. 5mol/L) 
( 即 第 二 次 消耗 滴定 液 的 体积 V;) 相 当 于 15.52mg 的 
一 OCH: 。 

半 乳 糖 醋酸 每 1ml 的 氨 氧 化 钠 滴定 液 (0. 5mol/L)( 即 
总 消耗 滴定 液 的 体积 ，Va 一 V 十 Vz ) 相 当 于 97.07mg 
的 Ce HioOy 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 增 稠 剂 和 释放 阻 滞 剂 等 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 


果 糖 
Guotang 


Fructose 


见 二 部 品种 正文 。 
【类 别 】 药 用 辅料 ， 矫 味 剂 和 填充 剂 等 。 


明胶 空心 胶 喜 
Mingjiao Kongxin Jioonoang 


Vacant Gelatin Capsules 


本 品系 由 胶 吉 用 明胶 加 堪 料 制 成 的 空心 硬 胶 襄 。 

【性 状 】 本 品 呈 圆 简 状 ， 系 由 可 套 合 和 锁 合 的 帽 和 体 两 节 
组 成 的 质 硬 且 有 弹性 的 空 豆 。 属 体 应 光洁 、 色 泽 均 匀 、 切 口 平 
整 、 无 变形 、 无 异 臭 。 本 品 分 为 透明 (两 节 均 不 含 遮光 剂 )、 半 
透明 ( 仅 一 节 含 谈 光 剂 )、 不 透明 (两 节 均 含 迹 光 齐 ) 三 种 。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 0.25g， 加 水 50mlj， 加 热 使 溶化 ， 放 
冷 、 摇 名， 有 取 溶 液 5ml， 加 重 铬 酸 钾 试 液 - 稀 盐 酸 (4 : 1) 数 
滴 ， 即 产生 橘 黄 色 絮 状 沉淀 。 

(2) 取 鉴别 (1) 项 下 的 溶液 lml， 加 水 50ml， 摇 名， 加 荡 
酸 试 液 数 滴 ， 即 产生 浑浊 。 

(3) 取 本 品 约 0. 3g8， 置 试管 中 ， 加 钠 石灰 少许 ， 产 生 的 
气体 能 使 湿润 的 红色 石 蕊 试纸 变 蓝 色 。 

【检查 】 秋 度 ”了 芭 木 品 4.50g8， 置 已 称 定 重 基 的 100ml 
烧杯 中 ， 加 温水 20ml， 置 60C 水 浴 中 搅拌 使 溶化 ， 取 出 烧 
杯 ， 擦 干 外 壁 ， 加 水 使 胶 液 总 重量 达到 下 列 计算 式 的 重量 
( 含 干燥 品 15. 0%)， 将 胶 液 搅 匀 后 倒 人 干燥 的 上 其 塞 锥 形 瓶 
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中 ， 密 塞 ， 置 40C 士 0. 1 水 浴 中 ， 约 10 分 钟 后 ， 移 至 平 
氏 黏度 计 内 ， 照 黏度 测定 法 (通则 0633 第 一 法 ， 毛 细 管 内 径 
为 2.0mm) ， 于 407C 士 0. 1 水浴 中 测定 ， 本 品 运动 黏度 不 
得 低 于 60mm’ /s 。 


y _ (一 干燥 失重 )X4.50X100 
胶 液 总 重量 (g) 一 0 


松紧 度 取 本 品 10 粒 ， 用 拇指 与 示 指 轻 捏 胶 历 两 端 ， 
旋转 拔 开 ， 不 得 有 粘 结 、 变 形 或 破裂 ， 然 后 装 满 滑 石粉 ， 将 
帽 、 体 套 合 并 锁 合 ， 逐 粒 于 lm 的 高 度 处 直 坠 于 厚度 为 2cm 
的 木板 上 ， 应 不 漏 粉 ， 如 有 少量 漏 粉 ， 不 得 超过 1 粒 。 如 超 
过 ， 应 另 取 10 粒 复试 ， 均 应 符合 规定 。 

脆 碎 度 ” 取 本 品 50 粒 ， 置 表面 咀 中 ， 放 人 盛 有 硝酸 镁 
饱和 溶液 的 干燥 器 内 ， 置 25C 土 IC 恒温 24 小 时 ， 取 出， 
立即 分 别 逐 粒 放 人 直立 在 木板 (厚度 2cm) 上 的 玻璃 管 (内 径 
为 24mm， 长 为 200mm) 内 ， 将 圆柱 形 硅 码 (材质 为 聚 四 毛 乙 
烯 ， 直 径 为 22mm， 重 20g 士 0. 1g) 从 玻璃 管 口 处 自由 落下 ， 
视 胶 训 是 否 破裂 ， 如 有 破裂 ， 不 得 超过 5 粒 。 

前 解 时 限 “ 取 本 品 6 粒 ， 装 满 滑石 粉 ， 照 骨 解 时 限 检 查 
法 (通则 0921) 胶 囊 剂 项 下 的 方法 ， 加 挡 板 进行 检查 ， 各 粒 
均 应 在 10 分 钟 内 全 部 溶化 或 崩 解 。 如 有 1 粒 不 能 全 部 溶化 
或 崩 解 ， 应 另 取 6 粒 复试 ， 均 应 符合 规定 。 

亚 硫 酸 盐 (以 SO0; 计 ) 取 本 品 5.0g， 置 长 须 圆 底 烧 瓶 
中 ， 加 热 水 100ml 使 溶化 ， 加 磷酸 2ml 与 碳酸 氧 钠 0. 5g， 
即时 连接 冷凝 管 ， 加 热 燕 馅 ， 用 0. 05mol/L 碘 溶 液 15ml 为 
接收 液 ， 收 集 饮 出 液 50ml， 用 水 稀释 至 100ml， 摇 匀 ， 基 取 
50ml， 置 水 洽 上 营 发 ， 随 时 补充 水 适量 ， 茹 至 溶液 几乎 无 
色 ， 用 水 稀释 至 40ml， 照 硫酸 盐 检 查 法 (通则 0802) 检 查 ， 
如 显 浑浊 ,与 标准 硫酸 钾 溶 液 3.75ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 
不 得 更 浓 (0. 01%)。 

对 羟基 荣 甲 酸 酯 类 有 取 本 品 约 0. 5g， 精密 称 定 ， 置 已 
加 热 水 30ml 的 分 液 漏 斗 中 ， 振 揪 使 溶解 ， 放 冷 ， 精 密 加 乙 
醚 50ml， 小 心 振 摇 ， 静 置 分 层 ， 精 密 量 取 乙 醚 层 25ml， 园 
蒸发 咀 中 ， 蒸 和 干 乙 醚 ， 用 流动 相 转移 至 5ml 基 瓶 中 并 稀释 至 
刻度 ， 摇 名， 作为 供 试 品 溶液 ; 另 精密 称 志 羟 葵 甲 酯 、 羟 茶 
乙 酯 、 羟 茶 丙 栈 、 卷 茶 丁 酯 对 照 品 各 25mg， 置 同一 250ml 
量 瓶 中 ， 加 流动 相 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 精 密 量 取 5ml 
置 25ml 量 瓶 中 ， 用 流动 相 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 对 照 品 
溶液 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (通则 0512) 试 验 ， 用 十 八 烷 基 硅 
烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ， 以 甲醇 -0.02mol/L 醋酸 铵 (58 : 42) 
为 流动 相 ， 检 测 波长 为 254nm， 理 论 板 数 按 关 莱 乙 酯 峰 计 
算 应 不 低 于 1600。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 
10pl， 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ; 供 试 品 溶液 
如 出 现 与 对 照 品 溶液 相应 的 峰 ， 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 ， 
会 羟 茜 甲 酯 、 羟 茶 乙 栈 、 羟 莱 丙 酯 与 羟 架 丁 酷 的 总 址 不 
得 过 0. 05%( 此 项 适用 于 以 对 羟基 类 甲 酸 酯 类 作为 抑 菌 
剂 的 工艺 ) 。 

毛 乙 醇 ” 取 本 品 适量 ， 剪 碎 ， 称 取 2.5g， 置 具 塞 锥 形 
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瓶 中 ， 加 正己 烷 25ml， 浸 涡 过 夜 ， 将 正己 烷 液 移 至 分 液 漏 
斗 中 ， 精 密 加 水 2mi， 振 摇 提 取 ， 取 水 溶液 作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 氯 乙醇 适量 ， 精 密 称 定 ， 加 正己 烷 溶 解 并 定量 稀释 
成 每 1ml 中 约 含 22pg 的 溶液 ， 精 密 量 取 2ml， 置 盛 有 正己 
烷 24ml 的 分 液 漏斗 中 ， 精 密 加 水 2ml， 振 摇 提 取 ， 取 水 溶 
液 作为 对 照 溶液 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 ， 用 10% 
聚 乙 二 醇 柱 ， 在 柱 温 110C 下 测定 。 供 试 品 溶液 中 氯 乙 醇 峰 
面积 不 得 大 于 对 照 溶 液 峰 面积 (此 项 适用 于 环 氧 乙 烷 灭 菌 的 
工艺 )。 

环 氧 乙 烷 ” 取 本 品 约 2. 0g， 精 密 称 定 ， 置 20ml 顶 空 瓶 
中 ， 精 密 加 60 的 水 10ml， 密 封 ， 不 断 振 摇 使 溶解 ， 作 为 
供 试 品 溶液 ， 取 外 部 干燥 的 100ml 量 瓶 ， 加 水 约 60ml， 加 
瓶 塞 ， 称 重 ， 用 注射 器 注入 环 氧 乙 烷 对 照 品 约 0.3ml， 不 加 
瓶 塞 ， 振 播 ， 盖 好 瓶 塞 ， 称 重 ， 前 后 两 次 称 重 之 差 即 为 溶液 
中 环 氧 乙 烷 的 重量 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 ， 精 密 量 取 适 
量 ， 用 水 定量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 2ng 的 溶液 ， 精 密 量 取 
lml， 置 20ml 顶 空 瓶 中 ， 精 密 加 水 9ml， 密 封 ， 作 为 对 照 品 
溶液 ; 照 残留 溶剂 测定 法 (通则 0861 第 二 法 ) 试 验 ， 用 5% 
甲 基 聚 硅 氧 烷 或 聚 乙 二 醇 为 固定 液 ( 或 其 他 性 质 近似 的 固定 
液 ) 的 毛细 管 柱 ， 柱 温 45C 。 顶 空 瓶 平 衡 温 度 为 80C， 平 衡 时 
间 为 15 分 钟 。 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 分 别 顶 空 进 样 ， 记 录 
色谱 图 。 供 试 品 溶液 中 环 氧 乙 烷 的 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 品 溶液 
主峰 面积 (0. 0001%%)( 此 项 适用 于 环 氧 乙 烷 灭 菌 的 工艺 ) 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 1. 0g8， 将 帽 、 体 分 开 ， 在 105 信 干燥 
6 小 时 ， 减 失重 量 应 为 12.5 色 一 17.5%%。 

炽 灼 残 酒 ” 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 分 别 不 得 过 2. 0% (透明 )、3.0%( 半 透明 ) 与 5.0% (不 
透明 ) 。 

铬 取 本 品 0.5g， 置 聚 四 所 乙烯 消解 负 内 ， 加 硝酸 
5 一 10ml， 混 匀 ， 浸 泡 过 夜 ， 盖 上 内 盖 ， 旋 紧 外 套 ， 置 适宜 
的 微波 消解 炉 内 ， 进 行 消解 。 消 解 完全 后 ， 取 消解 内 缸 置 电 
热 板 上 组 组 加 热 至 红 棕 色 燕 气 挥 尽 并 近 干 ， 用 2%% 硝 酸 转移 
至 50ml 其 瓶 中 ， 并 用 2% 硝 酸 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 
试 品 溶液 。 同 法 制备 试剂 空白 溶液 ; 另 取 铬 单元 素 标准 溶 
液 ， 用 2% 硝 酸 稀释 制 成 每 1ml 含 铬 1. 0pg 的 铬 标准 贮备 
液 ， 临 用 时 ， 分 别 精密 量 取 铬 标准 贮备 液 适 量 ， 用 2% 硝酸 
溶液 稀释 制 成 每 1ml 含 铬 0 一 80ng 的 对 照 品 溶液 。 取 供 试 品 
溶液 与 对 照 品 溶液 ， 以 石墨 炉 为 原子 化 器 ， 照 原子 吸收 分 光 
光度 法 (通则 0406 第 一 法 )， 在 357. 9nm 的 波长 处 测定 ， 计 
算 ， 即 得 。 含 铬 不 得 过 百 万 分 之 二 。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残渣 项 下 遗留 的 残 酒 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 ) ， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 四 十 。 

微生物 限度 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106)， 每 1g 供 试 品 中 需 氧 菌 总 数 不 得 过 1000cfu、 霉 菌 和 
酵母 菌 总 数 不 得 过 100cfu， 不 得 检 出 大 上 肠 埃 希 菌 ; 每 10g 供 
试 品 中 不 得 检 出 沙门 菌 。 

【类 别 〗】 药 用 辅料 ， 用 于 胶囊 剂 的 制备 。 
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【贮藏 】 密 闭 ， 在 温度 10~25'C ， 相 对 湿度 35%~65% 
条 件 下 保存 。 “ 
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Cio Hu Ns Nas Os + 2HsO 372. 24 
[6831-92-6] 

本 品 为 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 盐 二 水 合 物 。 含 
Co His Nz NazO0s。2H:O 应 为 99.0 站 一 101.0%%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 ， 无 臭 。 

本 品 在 水 中 溶解 ， 在 甲醇 、 乙 醇 或 三 毛 甲 烷 中 几乎 
不 溶 。 

【鉴别 】(1) 到 本 品 2g， 加 水 25ml 使 溶解 ， 加 3. 3% 确 
酸 铅 溶液 eml， 振 摇 ， 加 碘化钾 试 液 3ml， 无 黄色 沉淀 生成 ; 
加 草酸 铵 试 液 3ml， 无 沉淀 生成 。 

(2) 取 本 品 ， 在 50C 减 压 干燥 4 小时， 其 红外 光 吸 收 图 
谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 978 图 ) 一 致 (通则 0402) 。 

(3) 本 品 显 钠 盐 的 鉴别 反应 (通则 0301)。 

【检查 】 络 合力 试验 ” 取 本 品 ， 精 密 称 定 ， 加 水 溶解 并 
稀释 制 成 0. 01mol/L 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 精密 称 取 
经 200C 和 干燥 2 小 时 的 碳酸 钙 0. 10g， 置 100ml 基 瓶 中 ， 加 
水 10ml 与 bmol/ 世 盐酸 溶液 0. 4ml 使 溶解 ， 用 氨 试 液 调 节 
至 中 性 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 试验 溶液 (1) 
(0. 01mol/L); 精密 称 取 硫 酸 铜 (CuSO,。5H:O)0. 250g， 置 
100ml 量 瓶 中 ， 加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 试验 溶 
液 (2) (0. 01molML)。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 5ml， 加 氨 试 液 3 滴 
与 4%% 草 酸 锌 溶液 2.5ml, 在 不 断 振 摇 下 加 试验 溶液 (1) 
5. 0ml， 溶 液 应 澄明 ， 振 摇 1 分 钟 后 ， 如 仍 浑浊 ， 肯 加 供 试 品 
溶液 0. 2ml， 振 摇 1 分 钟 ， 溶 液 应 澄明 ， 精 密 量 取 供 试 品 溶液 
5ml， 加 氨 试 液 0. 5ml 与 10% 亚 铁 氰 化 钾 溶 液 0. 5ml， 在 不 断 
振 摇 下 加 试验 溶液 (2)4. 8ml， 溶 液 应 为 淡 蓝 色 ， 不 得 有 红色 。 

酸度 ” 取 本 品 0.50g， 加 水 10ml 溶解 后 ， 依 法 测定 ( 通 
则 0631)，pH 值 应 为 4. 0 一 5. 0。 

溶液 的 漂 清 度 与 颜色 地 本 品 0.50g， 加 水 10ml 溶解 
后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 应 澄清 无 色 。 

氯 化 物 上 取 本 品 1.0g， 加 水 25ml 溶解 ， 加 稀 硝酸 
10ml， 摇 匀 ， 放 置 10 分 钟 ， 待 沉淀 完全 后 ， 滤 过 ， 用 少量 
水 分 次 洗涤 滤器 ， 合 并 洗 液 与 滤液 ， 依 法 检查 (通则 0801)， 
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与 标准 氯 化 钠 溶液 4.0mi 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 
(0. 004 听 ) 。 

铁 盐 取 本 品 0. 50g， 加 水 适量 使 溶解 ， 置 50ml 纳 氏 
比 色 管 中 ， 加 20%% 枸 橡 酸 溶液 2ml 与 氢化 钙 0. 5g， 振 摇 溶 
解 后 ， 加 毕 基 乙酸 0. 1ml， 摇 匀 ， 用 氨 试 液 调 节 至 石 蕊 试纸 
显 碱 性 ， 用 水 稀释 至 50ml， 摇 勾 ， 静 置 5 分 钟 ， 依 法 检查 
(通则 0807) 与 标准 铁 溶 液 1. 0ml 用 同一 方法 制 成 的 对 照 液 
比较 ， 不 得 更 深 (0. 002 %)。 

重金 属 取 本 品 1.0g， 加 硫酸 1. 0ml， 加 热 炭 化 完全 ， 
青 在 500~600C 炽 灼 至 完全 灰 化 ， 依 法 检查 (通则 0821 第 
二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0. 4g， 精 密 称 定 ， 加 水 40ml 使 
溶解 ， 加 氮 - 氯 化 锌 缓冲 液 (pPH10.0) 10ml， 以 锌 滴定 液 
(0.05mol/L) 滴 定 ， 近 终点 时 加 少量 铬 黑 工 指示 剂 ， 继 续 滴 
定 至 溶液 由 蓝 色 变 成 紫红 色 。 每 1ml 锌 滴定 液 (0. 05mol/L) 
相当 于 18. 6lmg 的 Cio H,N: Na 0s。2H2:O。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 歼 合剂 。 

【贮藏 密闭 ， 在 干燥 处 保存 。 
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CisH2 On » HO 360. 31 
[5989-81-1] 
本 品 为 4-O-8-D- 吡 哺 半 乳糖 基 -DD- 葡 菊 糖 一 水 合 物 。 按 
无 水 物 计 算 ， 含 Cu HzzO 〇 i; 应 为 98.0%~102.0%。 
【性 状 】 本 品 为 白色 的 结晶 性 颗粒 或 粉末 ;无 臭 ， 味 
微 甜 。 
本 品 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 、 三 氯 甲烷 或 乙醚 中 不 溶 。 
比 旋 度 ” 取 本 品 ， 在 80C 于 燥 2 小 时 后 ， 精 密 称 定 ， 加 水 
溶解 并 定量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 本 品 0. 1g 与 氨 试 液 0.02ml 
的 溶液 ， 依 法 测定 (通则 0621)， 比 旋 度 为 十 52, 0" 至 十 52. 6"。 
【鉴别 】(1) 取 本 品 0.2g8， 加 氢 氧 化 钠 试 液 5ml， 微 温 ， 
溶液 初 显 黄色 ， 后 变 为 棕 红色 ， 再 加 硫酸 铜 试 液 数 滴 ， 即 析 
出 氧化 亚 铜 的 红色 沉淀 。 
(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 ， 供 试 品 溶液 主峰 
的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 
(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 256 
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图 ) 一 致 (通则 0402) 。 

【检查 】 酸 度 取 本 品 1. 0g， 加 水 20ml 溶解 后 ， 依 法 
测定 (通则 0631)，pH 值 应 为 4.0 一 7. 0。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 1. 0g， 加 沸水 10ml 溶解 
后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 应 澄清 无 色 ; 
如 显 色 ,与 黄色 2 号 标准 比 色 液 (通则 0901 第 一 法 ) 比 较 ， 
不 得 更 深 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ， 加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 含 
100mg 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶液 ， 精密 量 取 1ml， 置 100ml 
量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 对 照 溶液 。 照 含量 测 
定 项 下 的 方法 试验 ,记录 色 谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 2 
倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 除 溶剂 峰 以 外 ， 如 显 杂 质 峰 ， 和 名 
杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶 液 峰 面 积 的 0.5 倍 (0.5%%)。 

杂质 吸光 度 ” 取 本 品 ， 精 密 称 定 ， 加 温水 溶解 并 定量 稀 
释 成 每 Iml 中 含 100mg 的 溶液 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 ( 通 
则 0401， 在 400nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ， 不 得 过 0. 04。 
再 精密 吸取 上 述 溶液 1Iml， 置 10ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻 
度 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 在 210 一 220nm 
的 波长 范围 内 测定 吸光 度 ， 不 得 过 0.25; 在 270 一 300nm 的 
波长 范围 内 测定 吸光 度 ， 不 得 过 0. 07。 

蛋 和 白质” 取 本 品 5. 0g， 加 热 水 25ml 溶解 后 ， 放 冷 ， 加 
硝酸 冬 试 液 0. 5ml，5 分 钟 内 不 得 生成 絮 状 沉淀 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 置 硅胶 干燥 器 内 在 80 必 减 压 干燥 
至 恒 重 , 减 失重 量 不 得 过 1.0%( 通 则 0831)。 

水 分 “ 取 本 品 ， 以 甲醇 - 甲 酰胺 (2 : 1) 为 溶剂 ， 照 水 分 测 
定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 定 ， 伟 水 分 应 为 4.5%~5. 5%。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0.1%。 

重金 属 ” 取 本 品 3. 0g， 加 温水 20ml 溶解 后 ， 再 加 醋酸 
盐 缓 冲 液 (pPH3. 5)2ml 与 水 适量 使 成 25ml， 依 法 检查 (通则 
0821 第 一 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 五 。 

砷 盐 ” 取 炽 灼 残渣 项 下 残留 物 ， 加 水 23ml 溶解 后 ， 加 
盐酸 5ml， 依 法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 
(0. 0002% ) 。 

微生物 限度 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106)， 每 1g 供 试 品 中 需 氧 菌 总 数 不 得 过 1000cfu、 和 霉菌 和 
酵母 菌 总 数 不 得 过 100cfu， 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (通则 0512) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 氨基 键 合 硅胶 为 填充 
剂 ， 以 乙 有 睛 -水 (70 : 30) 为 流动 相 ; 示 差 折光 检测 器 ， 柱 温 
为 45'C ， 检 测 器 温度 为 40C 。 取 乳糖 对 照 品 与 芒 糖 对 照 品 
各 适量 ， 精 密 称 定 ， 加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 1mi 各 含 lmg 
的 溶液 ， 取 10k1， 注 入 液 相 色 谱 仪 ， 乳 糖 峰 与 蔗糖 峰之 间 的 
分 离 度 应 符合 要 求 ， 理 论 板 数 以 乳糖 峰 计 算 不 得 低 于 5000。 

测定 法 ” 取 本 品 适量 ， 精 密 称 定 ， 加 水 溶解 并 定量 稀释 
制 成 每 1ml 约 含 乳 糖 1mg 的 溶液 ， 精 密 量 取 10p1， 注 入 液 
相 色 谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ; 另 取 和 乳糖 对 照 品 适量 ， 同 法 测定 ， 
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按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 ， 即 得 。 
【类 别 】 药 用 辅料 ， 填 充 剂 和 矫 味 剂 等 。 
【贮藏 】 密 闭 保 存 。 


单 糖 浆 
Dantangjiang 


Simple Syrup 


本 品 为 蔗糖 的 近 饱 和 的 水 溶液 。 

【处 方 】 

蔗糖 850g 
水 适量 
全 量 1000ml 


【 制 法 】 取 水 450ml， 煮 沸 ， 加 蔗糖 ， 搅 拌 使 溶解 ; 继 
续 加 热 至 100C ， 用 脱脂 棉 滤 过 ， 自 滤器 上 添加 适量 的 热 
水 ， 使 其 冷 至 室温 时 为 1000ml， 撑 名， 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 至 淡 黄白 色 的 浓 稠 液体 ; 味 甜 ， 遇 
热 易 发 酸 变质 。 

【检查 】 相 对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 应 不 低 
于 1.30。 

【类 别 】〗】 药 用 辅料 ， 矫 味 剂 和 黏合 剂 等 。 

【贮藏 】 人 遮光 ， 密 封 ， 在 30C 以 下 保存 。 


油 酰 聚 氧 乙烯 甘油 酯 
Youxianjuyangyixiganyouzhi 


Oleoyl Macrogolglycerides 


本 品 为 甘油 单 酯 、 二 酯 、 三 酯 和 聚 乙 二 醇 的 单 酯 、 二 酯 
的 混合 物 ， 系 由 不 饱和 油脂 与 聚 乙 二 醇 部 分 醇 解 ， 或 由 甘油 
和 聚 乙 二 醇 与 脂肪 酸 酯 化 ， 或 由 甘油 酯 与 脂肪 酸 聚 氧 乙烯 酯 
混合 制 得 。 可 含 游 离 的 聚 乙 二 醇 。 聚 乙 二 醇 的 平均 分 子 量 为 
300 一 400。 

【性 状 】 本 品 为 淡 黄 色 油 状 液体 。 

本 品 在 二 氯 甲 烷 中 极 易 溶 解 ， 在 水 中 几乎 不 溶 ， 但 可 
分 散 。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 为 0.925 一 0. 955 。 

折光 率 本 品 的 折光 率 ( 通 则 0622) 为 1.465 一 1. 475。 

黏度 ”本 品 的 运动 黏度 (通则 0633 第 一 法 )， 在 40C 时 
(毛细 管内 径 为 1.2mm 或 适合 的 毛细 管内 径 ) 为 30 一 
45mm’ /s。 

酸 值 ”本 品 的 酸 值 (通则 0713) 不 大 于 2。 

皂 化 值 本 品 的 皂 化 值 (通则 0713) 为 150 一 170。 

羟 值 本 品 的 羟 值 (通则 0713) 为 45 一 65 。 


碘 值 本 品 的 碘 值 (通则 0713) 为 75 一 95。 

过 氧化 值 本 品 的 过 氧化 值 ( 通 则 0713) 不 大 于 12。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 适 量 ， 加 二 氯 甲 烷 制 成 每 Iml 中 含 
50mg 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (通则 0502) 
试验 ， 取 上 述 溶 液 10xl， 点 于 硅胶 G 薄 层 板 上 ， 以 乙醚 - 正 
己 烷 (7 : 3) 为 展开 剂 ， 展 开 ， 取 出 ， 晾 干 ， 置 碘 燕 气 中 显 色 
至 斑点 清晰 。 供 试 品 溶液 至 少 应 显 5 个 完全 分 离 的 清晰 斑 
点 ， 甘 油 三 酯 斑点 的 比 移 值 CR') 约 为 0.9，1,3- 甘 油 二 酯 、 
1,2- 甘 油 二 酯 、 甘 油 单 酯 、 聚 乙 二 醇 酯 化 物 与 甘油 三 酯 斑点 
的 相对 比 移 值 (Ri) 分 别 为 0.7、0.6、0.1、0。 

《2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (通则 
0402) 。 

【检查 】 碱 性 杂质 ” 取 本 品 5. 0g， 精 密 称 定 ， 加 入 试管 
中 ， 加 入 乙醇 30ml， 加 热 溶解 ， 照 电位 滴定 法 (通则 0701)， 
用 盐酸 滴定 液 (0.01lmol/L) 滴 定 ， 以 消耗 盐酸 滴定 液 
(0. 01mol/L) 体 积 为 VC(ml)， 样 品 重 量 为 WC(g)， 按 下 式 计 
算 ， 含 碱 性 杂质 应 不 得 过 0. 008%。 
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游离 甘油 ” 取 本 品 1. 2g， 加 二 氯 甲烷 25ml 溶解 ， 必 要 
时 微 温 ， 放 冷 后 加 水 100ml， 边 振 摇 边 加 高 碘 酸 钠 醋 酸 溶液 
( 称 取 高 碘 酸 钠 0. 446g 至 100ml 量 瓶 中 ， 用 25% 硫 酸 溶 液 
2. 5ml 溶解 后 ， 再 用 冰 醋 酸 稀释 至 刻度 ， 播 义 ， 即 得 )25ml， 
静 置 30 分 钟 ， 加 入 75g/L 碘化钾 溶液 40ml， 静 置 1 分 钟 ， 
加 入 淀粉 溶液 Iml， 用 硫 代 硫酸 钠 滴定 液 (0. Imol/L) 滴 定 ， 
同时 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 硫 代 硫酸 钠 (0. 1mol/L) 相 当 
于 2.3mg 甘油 。 含 游离 甘油 不 得 超过 3. 0%。 

环 氧 乙 烷 和 二 氧 六 环 取 本 品 18， 精 密 称 定 ， 置 顶 空 
瓶 中 ， 精 密 加 入 N,N- 二 甲 基 乙 酰胺 1. 0ml 和 水 0.2ml， 密 
封 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 另 取 聚 乙 二 醇 400 (以 60%C， 
1. 5~2. 5kPa 旋转 蒸发 6 小 时 ， 除 去 挥发 成 分 )99.75g， 置 
100ml 西林 瓶 ( 或 其 他 合适 的 容器 ) 中 ， 精 密 称 定 ， 密 封 ， 再 
用 预先 冷冻 至 约 一 10C 的 玻璃 注射 器 穿刺 注 人 环 氧 乙 烷 约 
300p1( 相 当 于 环 氧 乙 烷 0. 25g)， 精 密 称 定 ， 摇 匀 ， 作 为 环 氧 
乙 烷 对 照 品 贮备 液 ( 临 用 新 配 或 临 用 前 标定 ) 。 精 密 称 取 冷 却 
的 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 18， 置 另 一 经 预 冷 的 含 上 述 聚 乙 
二 醇 400 49g 的 西林 瓶 中 ， 密 封 ， 摇 匀 ， 精 密 称 取 10g， 置 
含水 30ml 的 50ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 环 
氧 乙 烷 对 照 品 溶液 。 取 二 氧 六 环 适 量 ， 精 密 称 定 ， 用 水 制 成 
每 lml 中 含 0. 1mg 的 溶液 ， 作 为 二 氧 六 环 对 照 品 溶液 。 取 
本 品 lg， 精 密 称 定 ， 置 顶 空 瓶 中 ， 精 密 加 入 N,N- 二 甲 基 乙 
酰胺 1. 0m1， 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 0. 1ml 与 二 氧 六 环 对 照 品 
溶液 0. 1ml， 密 封 ， 摇 匀 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 量 取 环 氧 乙 烷 
对 照 品 溶液 0. 1ml 置顶 空 瓶 中 ， 加 新 配置 的 0. 001%% 乙 醛 溶 
液 0. ml 及 二 氧 六 环 对 照 品 溶液 0. 1ml， 密 封 ， 摇 勾 ， 作 为 
系统 适用 性 试验 溶液 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 。 以 
聚 二 甲 基 硅 氧 烷 为 固定 液 ， 起 始 温度 为 50'C ， 维 持 5 分 钟 ， 
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以 每 分 钟 5 速率 升温 至 180'C ， 再 以 每 分 钟 30 的 速率 升 
温 至 230C ， 维 持 5 分 钟 (可 根据 具体 情况 调整 )。 进 样 口 温 
度 为 150C， 检 测 器 为 氧 火焰 离子 化 检测 器 ， 温 度 为 250'C 。 
顶 空 平衡 温度 为 70'C ， 平 衡 时 间 为 45 分 钟 ， 取 系统 适用 性 
试验 溶液 顶 空 进 样 ， 调 整 检测 灵敏 度 使 环 氧 乙 烷 峰 和 乙 醋 峰 
的 峰 高 为 满 量程 的 15% ， 乙 醛 峰 和 环 氧 乙 烷 峰 的 分 离 度 不 
小 于 2.0， 二 氧 六 环 峰 高 应 为 基线 噪音 5 倍 以 上 。 顶 空 平衡 
温度 为 90'C ， 平 衡 时 间 45 分 钟 ， 分 别 取 供 试 品 溶液 及 对 照 
品 溶液 顶 空 进 样 ， 重 复 进 样 至 少 3 次 。 环 氧 乙 烷 峰 面积 的 相 
对 标准 偏差 应 不 得 过 15 外， 二 氧 六 环 峰 面积 的 相对 标准 偏 
差 应 不 得 过 10%。 按 标准 加 入 法 计算 , 环 氧 乙 烷 不 得 过 
0.0001%， 二 氧 六 环 不 得 过 0. 001%。 

环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 的 标定 ” 取 50% 握 化 镁 的 无 水 
乙醇 混 悬 液 10ml， 精 密 加 入 乙醇 制 盐酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 
20ml， 混 名， 放置 过 夜 ， 取 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 5g， 精 
密 称 定 ， 置 十 述 溶液 中 混 匀 ， 放 和 置 30 分 钟 ， 照 电位 滴定 法 
(通则 0701) 用 氢 氧 化 钾 乙 醇 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 ， 用 聚 
乙 二 醇 400 作为 空白 校正 ， 每 1ml 氧 氧化 钾 乙 醇 滴 定 液 相当 
于 4. 404mg 的 环 氧 乙 烷 ， 计 算 ， 即 得 。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 
定 ， 以 甲醇 -二 氯 甲 烷 (3 : 7) 为 溶剂 ， 含 水 分 不 得 过 1.0%。 

炽 灼 残 酒 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 1%% 。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 渣 项 下 遗留 残 酒 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

脂肪 酸 组 成 ” 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 。 

取 本 品 1. 0g， 置 于 25ml 圆 底 两 口 烧瓶 中 ， 加 无 水 甲醇 
10ml 与 60g/L 氢 氧 化 钾 乙 醇 溶液 0.2ml， 振 摇 使 溶解 ， 通 
氮气 (速度 参考 值 每 分 钟 50ml) ， 加 热 至 沸腾 ， 当 溶液 变 透 
明 后 ( 约 10 分 钟 )， 继 续 加 热 5 分 钟 ， 用 水 冷却 烧瓶 ， 再 转 
移 至 分 液 漏斗 中 。 用 正 庚 烷 5ml 洗涤 烧瓶 ， 再 将 该 液体 加 入 
分 液 漏斗 并 摇 匀 。 加 入 200g/L 氯 化 钠 溶液 10ml， 振 摇 ， 静 
置 分 层 ， 取 有 机 层 ， 经 元 水 硫酸 钠 干 燥 ， 过滤， 作为 供 试 品 
溶液 ; 分 别 精密 称 取 下 列 各 脂肪 酸 甲 酯 对 照 品 适量 ， 用 正 雌 
烷 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 棕榈 酸 甲 酯 0. 8mg、 硬 脂 
酸 甲 酯 0. semg、 油 酸 甲 酯 5. 0mg、 亚 油 酸 甲 酯 3. 0mg、 亚 麻 
琶 甲 酯 0. 2mg、 花 生 酸 甲 酯 0.2mg、 花 生 烯 酸 甲 酯 0. 2mg 
的 混合 对 照 品 溶液 (1)， 取 1 0ml， 置 10ml 容量 瓶 中 ， 加 正 
庚 烷 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 混合 对 照 品 溶液 (2) 。 照 气相 
色谱 法 (通则 0521) 试 验 ， 以 聚 乙 二 醇 为 固定 液 的 毛细 管 柱 
为 色谱 柱 ， 初 始 温度 为 170'C ， 以 每 分 钟 2 的 速率 升温 至 
230C， 维 持 10 分 钟 。 进 样 口 温度 250'C， 检测 器 温度 
250'C 。 取 混合 对 照 品 溶液 (1)、 混 合 对 照 品 溶液 (2) 各 1pl， 
分 别 注入 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 混合 对 照 品 溶液 (1) 中 
各 相 邻 脂肪 酸 甲 酯 峰 间 的 分 离 度 不 小 于 1.8， 理 论 塔 板 
数 按 油 酸 甲 酯 计算 不 得 低 于 30 000; 混合 对 照 品 溶液 (2) 
中 脂肪 酸 甲 酯 的 最 小 峰 高 不 得 低 于 基线 噪音 的 5 倍 。 取 
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供 试 品 lxl， 注 入 气相 色谱 仪 ， 按 面积 归 一 化 法 以 峰 面积 
计算 ， 棕 榈 酸 应 为 4.0% 一 9.0% ， 硬 脂 酸 不 大 于 6.0%， 
油 酸 应 为 58.0% 到 80.0%， 亚 油 酸 应 为 15.0% 一 
35.0% ， 亚 麻 酸 不 大 于 2. 0%， 花 生 酸 不 大 于 2.0%， 花 
生 烯 酸 不 大 于 2.0%。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 增 溶剂 和 乳化 剂 。 

【贮藏 】 充 氮 ， 密 封 ， 在 阴凉 干燥 处 保存 。 


油 酸 乙 酷 
Yousuan Yizhi 
Ethyl Oleate 


和 入 
”NO cH 


Co Hss 02 310. 51 

本 品 为 脂肪 酸 乙 酯 的 混合 物 ， 主 要 成 分 为 油 酸 乙 酯 。 

【性 状 】 本 品 为 元 色 至 淡 黄 色 浴 清 液 体 。 

本 品 在 水 中 几乎 不 溶 ， 可 与 乙醇 、 二 氯 甲烷 或 石油 醚 
(40~60C ) 互 溶 。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 为 0. 866 一 0. 874。 

折光 率 ”本 品 的 折光 率 (通则 0622) 在 25'C 时 为 1. 443 一 
1. 450。 

酸 值 本 品 的 酸 值 ( 通 则 0713) 不 得 过 0. 5。 

和 皂 化 值 ”本 品 的 皂 化 值 ( 通 则 0713) 为 177 一 188。 

碘 值 ”本 品 的 碘 值 (通则 0713) 为 75 一 90。 

过 氧化 值 ”本 品 的 过 氧化 值 ( 通 则 0713) 不 得 过 10. 0。 

【检查 】 油 酸 取 本 品 1. 0g， 置 25ml 圆 底 烧瓶 中 ， 加 
无 水 甲醇 10ml 与 6% 氧 氧化 钾 的 甲醇 溶液 0. 2ml1， 连 接 回流 
冷凝 管 ， 同 时 以 每 分 钟 50ml 的 流速 充 人 氮气 ， 振 播 ， 加 热 
至 沸 ， 待 溶液 澄清 (一 般 需 加 热 煮 沸 10 分 钟 ) 后 继续 加 热 5 
分 钟 ， 用 水 冷却 烧瓶 并 将 内 容 物 转移 定量 至 分 液 漏斗 中 。 用 
庚 烷 5ml 清洗 烧瓶 ， 合 并 洗 液 于 分 液 漏斗 中 ， 振 播 ， 加 
20% 握 化 钠 溶液 10ml， 剧 烈 振 摇 ， 静 置 ， 取 有 机 层 用 无 水 
硫酸 钠 于 燥 ， 滤 过 ， 取 续 滤 液 作 为 供 试 品 溶液 。 照 气相 色谱 
法 (通则 0521) 试验 。 以 聚 乙 二 醇 为 国定 液 ， 起 始 温度 为 
160C ， 以 每 分 钟 3 的 速率 升温 至 230C， 进 样 口 温度 为 
250C ， 检 测 器 温度 为 250C 。 取 供 试 品 溶液 lpl 注入 气相 色 
谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 。 按 面积 归 一 化 法 计算 ， 含 油 酸 (以 油 酸 
甲 酯 计 ) 不 得 少 于 60.0%。 溶 剂 峰 与 峰 面积 小 于 0.05% 的 色 
谱 峰 忽略 不 计 。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 
定 ， 含 水 分 不 得 过 1,0%%。 

炽 灼 残渣 ”不 得 过 0.1%%( 通 则 0841) 。 

【类 别 】〗 药 用 辅料 ， 增 塑 剂 和 软膏 基质 等 。 
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【贮藏 】 迹 光 ， 密 闭 保 存 。 


油 酸 山梨 坦 ( 司 盘 80) 
Yousuan ShanlitanCSipan 80) 
Sorbitan Oleate(Span 80) 


[1338-43-8] 

本 品 为 山梨 坦 与 油 酸 形成 酯 的 混合 物 ， 系 山梨 醇 脱水 ， 
在 碱 性 催化 剂 下 ， 与 油 酸 酯 化 而 制 得 ; 或 由 山梨 醇 与 油 酸 在 
180~280' 必 下 直接 酯 化 而 制 得 。 

【性 状 〗 本 品 为 淡 黄 色 至 黄色 油状 液体 ， 有 轻微 异 臭 。 

本 品 在 水 或 丙二醇 中 不 溶 。 

酸 值 ”本 品 的 酸 值 (通则 0713) 不 大 于 8。 

粤 化 值 ”本 品 的 皂 化 值 (通则 0713) 为 145 一 160( 皂 化 时 
间 1 小 时 ) 。 

羟 值 ”本 品 的 羟 值 (通则 0713) 为 190 一 215。 

碘 值 ”本 品 的 碘 值 ( 通 则 0713) 为 62 一 76。 

过 氧化 值 本 品 的 过 氧化 值 ( 通 则 0713) 不 大 于 10。 

【鉴别 】 取 本 品 约 28， 置 250ml 烧瓶 中 ， 加 乙醇 100ml 
和 和 氧气 化 钾 3. 55， 混 匀 。 加 热 回流 2 小 时 ， 加 水 约 100ml， 
趁 热 转移 至 250ml 烧杯 中 ， 置 水 浴 上 蒸发 并 不 断 加 入 水 ， 继 
续 燕 发 ， 直 至 无 乙醇 气味 ， 最 后 加 热 水 100ml， 趁 热 缓 缓 滴 
加 硫酸 溶液 (1 一 2) 至 石 划 试纸 显 中 性 ， 记 录 所 消耗 的 体积 ， 
继续 滴 加 硫酸 溶液 (1 一 2)( 约 为 上 述 消 耗 体积 的 10%) ， 静 
是 使 下 层 液 体 澄 清 。 转 移 上 述 溶 液 至 500ml 分 液 漏 斗 中 ， 用 
正己 烷 提 取 3 次 ， 每 次 100ml， 弃 去 正己 烷 层 ， 取 水 层 溶 液 
用 10% 氢 氧化 钾 溶 液 调节 pH 值 至 7.0， 水 浴 燕 发 至 干 ， 残 
湘 ( 如 有 必要 ， 将 残 湘 研 碎 ) 加 无 水 乙醇 150ml， 用 玻 棒 搅 
拌 ， 置 水 浴 中 表 沸 3 分 钟 ， 将 上 述 溶液 置 铺 有 硅 藻 土 的 漏斗 
中 ， 滤 过 ， 溶 液 燕 干 ， 残 党 加 甲醇 2ml 溶解 ， 作 为 供 试 品 溶 
液 ; 另 分 别 取 蜡 山 梨 醇 33mg、1 ,4- 去 水 山梨 醇 25mg 与 山梨 
醇 25mg， 加 甲醇 1ml 溶解 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 落 层 色谱 
法 (通则 0502)? 试 验 ， 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 2p1， 分 别 点 于 同 
一 硅胶 G 薄 层 板 上 ， 以 丙酮 - 冰 栈 酸 (50 : 1) 为 展开 剂 ， 展 
开 ， 取 出 ， 了 晾 干 ， 想 硫酸 洲 液 (1-~2)7 至 恰好 湿润 ， 立 即 于 
200 必 加 热 至 斑点 清晰 ， 冷却， 立即 检视 ， 供 试 品 溶液 所 显 
斑点 的 位 置 与 颜色 应 与 对 照 品 溶液 斑点 相同 。 

【 检查】 脂肪 酸 组 成 ” 取 本 品 0.1g， 置 25ml 锥 形 瓶 中 ， 
加 入 0. 5mol/L 的 氨 氧 化 钠 甲 醇 深 液 2ml， 振 播 至 溶解 ， 加 
热 回流 30 分 钟 ， 沿 冷凝 管 加 14% 的 三 所 化 硼 甲 醇 溶液 2ml， 
加 热 回 流 30 分 钟 ， 沿 冷凝 管 加 正 庚 烷 4ml， 加 热 回 流 5 分 
钟 ， 放 冷 ， 加 饱和 和 氟 化 钠 溶 液 10ml， 振 所 15 秒 ， 加 饱和 所 
化 钠 溶 液 至 瓶颈 部 ， 混 匀 ， 静 置 分 层 ， 取 上 层 液 2m1， 用 水 
洗涤 三 次 ， 每 次 2ml， 取 上 层 液 经 无 水 硫酸 钠 干 燥 ， 作 为 供 
试 品 溶 液 ; 分别 精密 称 取 下 列 各 脂肪 酸 甲 酯 对 照 品 适 量 ， 用 
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正 庚 烷 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 肉 豆 落 酸 甲 酝 0. 5mg、 棕 
枸 酸 甲 酯 1.0mg、 棕 榈 油 酸 甲 酯 0. 5mg、 硬 脂 酸 甲 柄 
0. 5mg、 油 酸 甲 酯 6. 0mg、 亚 油 酸 甲 酯 1, 0mg、 亚 麻 酸 甲 酯 
0. 5mg 的 混合 对 照 品 溶液 (1)， 取 1.0ml， 置 10ml 量 瓶 中 ， 
用 正 庚 烷 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 混合 对 照 品 溶液 (2)。 照 
气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 ， 以 聚 乙 二 醇 为 固定 液 的 毛细 
管 柱 为 色谱 柱 ， 初 始 温 度 170C ， 以 每 分 钟 2 多 的 速率 升温 
至 230C ,维持 10 分 钟 ， 进 样 口 温度 250'C ， 检 测 器 温度 
250Y ， 取 混合 对 照 品 溶液 (1) 、(2)? 各 lpl， 分 别 注 人 气相 色 
谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 混 合 对 照 品 溶 液 (1) 中 各 组 分 脂肪 酸 甲 
酯 峰 的 分 离 度 不 小 于 1.8， 理 论 板 数 按 油 酸 甲 酯 巍 计 算 不 低 
于 30 000， 混 合 对 照 品 溶液 (2) 中 最 小 脂肪 酸 甲 酷 峰 的 信 躁 
比 应 大 于 5。 取 供 试 品 溶液 lxl， 注 入 气相 色谱 仪 ， 按 峰 面 
积 归 一 化 法 计算 ， 含 肉 豆 兹 酸 不 大 于 5. 0%， 棕 榈 酸 不 大 于 
16. 0%， 棕 榈 油 酸 不 大 于 8.0% ， 硬 脂 酸 不 大 于 6,0%， 油 
酸 为 65.0%% 一 88.0% ， 亚 油 酸 不 大 于 18. 0%， 亚 麻 酸 不 大 
于 4.0%， 其 他 脂肪 酸 不 大 于 4. 0%。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 
定 ， 伟 水 分 不 得 过 1. 0%。 

炽 灼 残 渣 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 5%，。 

重金 属 ” 取 炊 灼 残 酒 项 下 遗留 的 残渣 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 ) ， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 乳 化 剂 和 消 泡 剂 等 ， 

【贮藏 】 密 封 ， 在 干燥 处 保存 。 
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【性 状 】 本 品 为 白色 至 微 黄色 粉末 状 和 块 状 物 。 

本 品 在 温水 中 易 溶 ， 在 90% 乙 醇 中 略 溶 。 

碘 值 ” 取 本 品 适量 ， 精 密 称 定 ， 置 250ml 干燥 碘 瓶 中 ， 
加 三 氯 甲 烷 10ml， 精密 加 省 化 碳 溶 液 25ml， 密 塞 ， 振 播 使 
溶解 ， 在 暗 处 放置 30 分 钟 ， 依 法 测定 (通则 0713)， 碘 值 应 
不 低 于 60。 

过 所 化 值 ”应 不 大 于 10( 通 则 0713) 。 

【检查 】 碱 度 ” 取 本 品 ， 用 水 制 成 每 Iml 中 含 10mg 的 
溶液 ， 依 法 测定 (通则 0631) ，pH 值 应 为 9.0~11. 0。 

溶液 的 颜色 取 本 品 ， 用 水 制 成 每 1ml 中 含 10mg 的 溶 
液 ， 与 黄色 2 号 标准 比 色 液 ( 通 则 0901 第 一 法 ) 比 较 ， 不 得 
更 深 。 

游离 脂肪 酸 ” 取 本 品 0.25g， 精 密 称 定 ， 置 锥 形 瓶 中 。 
加 乙醇 -乙醚 (1 : 1) 混 合 液 ( 临 用 前 加 酚 酌 指示 液 0.1ml， 用 
0. 1mol/L 氢 氧 化 钠 溶液 滴定 至 微 显 粉红 色 )20ml， 振 摇 使 深 
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解 ， 用 氨 氧 化 钠 滴 定 液 (0. 01mol/L) 滴 定 至 溶液 显 红色 ， 消 
耗 氨 氧 化 钠 滴定 液 (0.01mol/L) 的 体积 不 得 过 2. 0ml。 

其 他 脂肪 酸 ” 照 油 酸 项 下 ， 以 峰 面积 归 一 化 法 计算 ， 含 全 
酸 不 得 过 1.0%; 月 桂 酸 不 得 过 5.0%; 肉 豆 薄 酸 不 得 过 
20.0%; 棕榈 酸 不 得 过 20.0%; 棕榈 油 酸 不 得 过 0.5%; 硬 脂 
酸 不 得 过 20.0%; 亚 油 酸 不 得 过 15.0%; 亚麻 酸 不 得 过 1.0%。 

dLa- 生 育 酚 ” 避 光 操作 ， 取 本 品 和 di-a- 生 育 酚 对 照 品 
适量 ， 分 别 用 正己 烷 - 异 丙 醇 -水 (40 : 50 : 8) 的 混合 溶液 制 
成 每 1ml 中 含 40mg 和 0. 1mg 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶 液 和 对 
照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (通则 0502) 试 验 ， 量 取 上 述 两 种 
溶液 各 20yl， 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ， 以 正己 烷 - 乙 
醚 (70 : 30) 为 展开 剂 ， 展 开 ， 晾 干 ， 喷 以 硫酸 铜 溶液 ( 取 硫 
酸 铜 10g， 用 适量 水 溶解 ， 加 入 磷酸 8ml， 用 水 稀释 至 
100ml， 即 得 )， 在 170'C 下 干燥 10 分 钟 ， 立 即 检 视 ， 供 试 
品 溶液 如 显 与 对 照 品 溶液 相应 的 杂质 斑点 ， 其 颜色 与 对 照 品 
溶液 斑点 比较 ， 不 得 更 深 (不 得 过 0. 25%)。 

钠 取 本 品 0. 1g， 精 密 称 定 ， 置 石英 或 铀 增 塌 中 ， 在 
电炉 上 慢 慢 加 热 至 完全 炭化 ， 移 人 马 弗 炉 中 ， 在 1 小 时 内 加 
热 至 600C ， 再 加 热 12 小 时 ， 放 冷 ， 残 酒 用 0.5%% 盐 酸 溶液 
转移 至 100ml 量 瓶 中 并 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 作 为 供 试 品 溶 
液 。 另 精密 量 取 钠 标准 溶液 (每 lml 中 含 Na* 1mg) 1ml、 
2ml、3ml， 分 置 25ml 的 量 瓶 中 ， 用 0. 5% 盐 酸 溶液 稀释 至 
刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 也 
可 适当 稀释 以 适应 不 同 仪器 的 灵敏 度 ， 但 供 试 品 与 对 照 品 稀 
释 的 倍数 应 一 致 。 照 火焰 光度 法 (通则 0407) 测 定 ， 以 标准 
曲线 法 计算 ， 钠 的 含量 应 为 7.0% ~8. 5%。 

油 酸 取 本 品 约 0.1g， 精 密 称 定 ， 置 25ml 的 锥 形 瓶 
中 ， 加 114% 三 氢化 硼 的 甲醇 溶液 2ml， 回 流 30 分 钟 ， 加 入 
正 庚 烷 4ml， 继 续 回 流 5 分 钟 ， 放 冷 ， 加 入 饱和 人 氯 化 钠 溶液 
10ml， 振 摇 15 秒 ， 放 置 ， 吸 取 上 清 液 ， 用 水 洗 3 次 ， 每 次 
2ml， 有 机 层 通过 无 水 硫酸 钠 层 滤 过 ， 续 滤液 作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 油 酸 钠 对 照 品 同 法 处 理 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 分 别 精 
密 量 取 脂 肪 酸 甲 酯 峰 识 别 用 溶液 (用 正 已 烷 制 成 每 lml 中 含 
倒 酸 甲 酯 、 月 桂 酸 甲 酯 、 肉 豆 获 酸 甲 酯 、 棕 桐 酸 甲 酯 、 棕 榈 
油 酸 甲 酯 、 硬 脂 酸 甲 酯 、 亚 油 酸 甲 酯 和 亚麻 酸 甲 酯 各 0. 1mg 
的 混合 溶液 ) 、 对 照 品 溶液 和 供 试 品 溶液 各 1wl， 注 和 人 气相 色 
谱 仪 ， 照 气相 色谱 法 测定 (通则 0521)， 以 聚 乙 二 醇 为 固定 
液 的 毛细 管 柱 为 色谱 柱 ， 进 样 口 温度 250C ， 检 测 器 温度 为 
280C 。 初 始 温度 60C， 保 持 5 分 钟 ， 以 每 分 钟 6C 升 至 
240C， 保 持 25 分 钟 测定 ， 按 峰 面 积 归 一 化 法 计算 ,含油 酸 
不 得 少 于 50. 0%。 

乙醇 ” 取 本 品 约 0.1g， 精 密 称 定 ， 置 项 空 瓶 中 ， 精 密 
加 水 5ml， 密 封 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 乙 醇 适量 ， 精 密 称 
定 ， 用 水 定量 稀释 制 成 每 Iml 中 约 含 0. 1mg 的 溶液 ， 精 密 
量 取 5ml， 置 项 空 瓶 中 ， 密 封 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 残留 溶 
剂 测定 法 (通则 0861 第 二 法 ) ， 以 100%% 的 二 甲 基 聚 硅 氧 烷 
为 固定 液 的 毛细 管 柱 为 色谱 柱 ; 起 始 温度 为 40C， 维 持 10 
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分 钟 ， 以 每 分 钟 35C 升 至 240C ， 维 持 5 分 钟 ;， 进 样 口 温度 
250'C ， 检 测 器 温度 280'C ; 顶 空 平衡 温度 为 80'C ,平衡 时 间 
为 30 分 钟 。 取 供 试 品 溶 液 与 对 照 品 溶液 分 别 顶 空 进 样 ， 记 录 
色谱 图 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 ， 含 乙醇 不 得 过 0. 5%。 

干燥 失重 ” 取 本 品 约 2. 0g， 精 密 称 定 ， 在 105C 和 干燥 1 
小 时 ， 减 失重 量 不 得 过 2. 0% (通则 0831)。 

重金 属 取 本 品 1.0g8， 依 法 检查 (通则 0821 第 二 法 )， 
含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 ” 取 本 品 0.5g， 精 密 称 定 ， 置 50ml 锥 瓶 中 ， 加 硝酸 - 
高 毛 酸 (4 : 1) 混 合 溶液 15ml， 在 120C 电 热 板 上 组 缓 加 热 至 
黄 烟 消 失 ， 升 温 至 160C 待 溶液 挥发 至 剩余 约 1ml， 放 冷 ( 若 
还 有 油状 物 ， 加 适量 上 述 混 酸 ， 重复 上 述 消解 过 程 )， 溶 液 
应 澄清 。 用 水 转移 至 10ml 量 类 中 ， 用 水 洗涤 容器 ， 洗 液 合 
并 于 量 瓶 中 ， 并 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 作 为 供 试 品 贮备 溶液 。 
精密 量 取 供 试 品 贮备 溶液 lml， 置 10ml 量 瓶 中 加 10% 碘 化 
钾 溶 液 1ml， 盐 酸 3ml， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 
品 溶液 (B);， 另 精密 量 取 供 试 品 贮备 溶液 Imlj， 置 10ml 量 瓶 
中 ， 加 砷 标准 溶液 (0.1yg/ml) lml， 加 10% 碘化钾 溶液 
lml， 盐酸 3ml， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 ， 作 为 对 照 溶液 
(A); 同 法 制备 空白 溶液 。 取 空白 溶液 、 供 试 品 溶液 和 对 照 
品 溶液 ， 在 80C 水 浴 中 加 热 3 分 钟 ， 放 冷 至 室温 ， 吸 入 氢 
化 物 发 生 器 ， 以 1% 硼 氨 化 钠 -0. 3% 氢 氧化 钠 为 还 原 剂 ， 以 
盐酸 溶液 (1 一 100) 为 载 液 ; 照 原子 吸收 分 光 光 度 法 (通则 
0406 第 二 法 )， 在 193. 7nm 的 波长 处 分 别 测定 吸光 值 ， 对 照 
溶液 (A) 测 得 值 为 a， 供 试 品 溶液 (B) 测 得 值 为 b，b 值 应 小 
于 (a 一 b) (0. 0002% ) 。 

热 原 ( 供 注 射 用 ) ” 取 本 品 约 0. 4g， 加 注射 用 水 20ml， 
在 38C 水浴 中 加 热 并 振 摇 使 溶解 完全 ， 用 1mol/L 盐酸 溶液 
调 pH 值 至 8.0， 加 氯 化 钠 注射 液 制 成 每 1ml 中 含 1. 3mg 的 
溶液 ， 依 法 检查 (通则 1142)， 剂 量 按 家 兔 体重 每 1kg 缓慢 
注射 0ml， 应 符合 规定 。 

微生物 限度 ” 取 本 品 10g， 加 预 热 至 45 必 含 3% 聚 山梨 
栈 80 的 无 菌 握 化 钠 - 蛋 白 腑 缓冲 液 (pH7. 0) 至 200ml,， 勾 浆 ， 
制 成 1 : 20 的 供 试 液 。 取 供 试 液 20ml， 加 入 预 热 至 45C 含 
0.5% 聚 山梨 酯 80 的 无 菌 氯 化 钠 -蛋白 脉冲 洗 液 (pPH7.0) 
100ml 中 ， 按 薄膜 过 滤 法 滤 过 ， 滤 膜 用 该 冲洗 液 冲 洗 三 次 ， 
每 次 100ml， 再 用 预 热 至 45' 的 无 菌 氯 化 钠 -蛋白 采 冲 洗 液 
(pH7. 0) 冲 洗 液 冲洗 二 次 ， 每 次 100ml， 取 膜 ， 贴膜 培养 检 
查 细菌 数 ; 另 取 供 试 液 ， 按 常规 法 ,依法 检查 (通则 1105 与 
通则 1106) 每 1g 供 试 品 中 需 氧 菌 总 数 不 得 过 100cfu， 埠 菌 
和 酵母 菌 总 数 不 得 过 100cfu， 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 起 泡 剂 和 稳定 剂 等 。 

【贮藏 】》 避 光 ， 密 封 ， 在 一 20C 土 5 保存 。 

注 : 砷 标准 溶液 的 制备 精密 量 取 砷 标准 溶液 
(lmg Ass+ /ml) 适量 ， 用 2% 硝酸 溶液 制 成 每 lml 中 含 
0. lpg 的 溶液 。 
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[9004-96-0] 

本 品 为 油 酸 和 聚 乙 二 醇 单 本 和 双 酯 的 混合 物 。 可 由 动 植 
物 油 酸 环 氧化 或 由 油 酸 与 聚 乙 二 醇 酯 化 制 得 。 分 子 式 以 
Cry HssCOO(CCHs: CH 0),H 表 示 。n 约 为 5~6 或 10。 

【性 状 】〗 本 品 为 淡 黄 色 黏稠 液体 。 

本 品 在 水 中 可 分 艇 ， 在 乙醇 和 蜡 丙 醇 中 溶解 ， 与 脂肪 
油 、 石 蜡 能 任意 混 溶 。 

折光 率 ”本 品 的 折光 率 ( 通 则 0622) 为 1. 464 一 1. 468。 

酸 值 ”本 品 的 酸 值 ( 通 则 0713) 不 大 于 1。 

拒 化 值 ” 本 品 的 皂 化 值 ( 通 则 0713) 为 105 一 120(n 为 
5 一 6) 或 65 一 85(z 为 10)。 

羟 值 ”本 品 的 羟 值 (通则 0713) 为 50~70(n 为 5 一 6) 或 
65 一 90(z 为 10) 。 

碘 值 ”本 品 的 碘 值 (通则 0713) 为 50~60(n 为 5 一 6) 或 
27 一 34(2 为 10) 。 

过 氧化 值 ” 本 品 的 过 氧化 值 (通则 0713) 不 大 于 12。 

【鉴别 】 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 臻 
(通则 0402) 。 

【检查 】 碱 性 物质 ” 取 本 品 2.0g， 加 入 乙醇 20ml， 混 
义 ， 取 该 溶液 2ml， 加 入 0.05ml 酚 红 指示 液 ， 溶 液 不 显 
红色 。 

环 毛 乙 烷 和 二 氯 六 环 ” 取 本 品 158， 精 密 称 定 ， 置 顶 空 瓶 
中 ， 精 密 加 入 N,N- 二 甲 基 乙 酰胺 1. 0ml 和 水 0. 2ml， 密 封 ， 
播 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 聚 乙 二 醇 400( 以 60'C，1. 5 一 
2, 5kPa 旋转 蒸发 6 小 时 ， 除 去 挥发 成 分 )99. 75g， 置 100ml 
西林 瓶 (或 其 他 合适 的 容器 ) 中 ， 精 密 称 定 ， 密 封 ， 再 用 预先 
冷冻 至 约 一 10C 的 玻璃 注射 器 穿刺 注 人 环 氧 乙 烷 约 300p1( 相 
当 于 环 氧 乙 烷 0. 25g)， 精 密 称 定 ， 摇 匀 ， 作 为 环 氧 乙 烷 对 
照 品 贮备 液 ( 临 用 新 配 或 临 用 前 标定 )。 精 密 称 取 冷 却 的 环 氧 
乙 烷 对 照 品 贮备 液 1g， 置 另 一 经 预 冷 的 含 上 述 聚 乙 二 醇 400 
49g 的 西林 瓶 中 ， 密 封 ， 播 匀 ， 精 密 称 取 10g， 置 含 30ml 水 
的 50ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 作 为 环 氧 乙 烷 对 
照 品 溶液 。 取 二 氧 六 环 适量 ， 精 密 称 定 ， 用 水 制 成 每 lml 中 
含 0.5mg 的 溶液 ， 作 为 二 氧 六 环 对 照 品 溶液 。 取 本 品 1g， 
精密 称 定 ， 霍 顶 空 产 中 ,精密 加 入 N, N- 二 甲 基 乙 酰胺 
1. 0mlj， 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 0. 1ml 与 二 氧 六 环 对 照 品 溶液 
0. 1ml， 密 封 ， 摇 名， 作为 对 照 品 溶液 。 量 取 环 氧 乙 烷 对 照 
品 溶液 0. lml 置顶 空 产 中 ， 加 新 配制 的 0.001% 乙 醋 溶 液 
0. 1ml 及 二 氧 六 环 对 照 品 溶液 0. 1ml， 密 封 ， 摇 匀 ， 作 为 系 
统 适用 性 试验 溶液 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 。 以 聚 
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二 甲 基 硅 氧 烷 为 固定 液 ， 起 始 温度 为 50C， 维 持 5 分 钟 ， 
以 每 分 钟 5C 的 速率 升温 至 180C ， 再 以 每 分 钟 30C 的 速率 
升温 至 230'C ， 维 持 5 分 钟 ( 可 根据 具体 情况 调整 )。 进 样 口 
温度 为 150C ， 检 测 器 温度 为 250'C 。 顶 空 平 衡 温度 为 70 ， 
平衡 时 间 45 分 钟 ， 取 系统 适用 性 试验 溶液 项 空 进 样 ， 调 整 
检测 灵敏 度 使 环 氧 乙 烷 峰 和 乙 醛 峰 的 峰 高 为 满 量程 的 15%， 
乙 醛 峰 和 环 氧 乙 烷 峰 的 分 离 度 不 小 于 2. 0， 二 氧 六 环 峰 高 应 
为 基线 品 音 的 5 倍 以 上 。 顶 空 平 衡 温 度 为 90C ， 平 衡 时 间 
45 分 钟 ， 分 别 取 供 试 品 溶 液 及 对 照 品 溶液 顶 空 进 样 ， 重 复 
进 样 至 少 3 次 。 环 氧 乙 烷 峰 面积 的 相对 标准 偏差 应 不 得 过 
15%， 二 氧 六 环 峰 面 积 的 相对 标准 偏差 应 不 得 过 10%。 按 
标准 加 入 法 计算 ， 环 氧 乙 烷 不 得 过 0.0001%， 二 氧 六 环 不 
得 过 0.001%。 

水 分 取 本 品 1.0g8， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 
1) 测 定 ， 含 水 分 不 得 过 2. 0% 。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 应 不 得 过 0. 3%。 

脂肪 酸 组 成 ” 取 本 品 约 1.0g， 置 于 25ml 圆 底 两 口 烧瓶 
中 ， 加 无 水 甲醇 10ml 与 60g/L 氨 氧 化 钾 甲 醇 溶液 0, 2ml， 
振 播 使 溶解 ， 通 氮气 (速度 参考 值 为 每 分 钟 50ml) ， 加 热 至 
沸腾 ， 当 溶液 变 透明 后 ( 约 10 分 钟 )， 继 续 加 热 5 分 钟 ， 用 
水 冷却 烧瓶 ， 再 转移 至 分 液 漏斗 中 。 用 正 庚 烷 5ml 洗涤 烧 
瓶 ， 再 将 该 液体 加 入 分 液 漏 斗 并 播 义 。 加 人 200g/L 毛 化 钠 
溶液 10ml， 振 播 ， 静 置 分 层 ， 取 有 机 层 ， 经 无 水 硫酸 钠 干 
燥 ， 过 滤 ， 作 为 供 试 品 溶液 ， 分 别 精 密 称 取 下 列 各 脂肪 酸 甲 
酯 对 照 品 适量 ， 用 正 庚 烷 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 肉 
豆蔻 酸 甲 柄 0.5mg、 棕 榈 酸 甲 酯 1.0mg、 棕 桐油 酸 甲 酯 
0. 5mg、 硬 脂 酸 甲 酯 0. 5mg、 油 酸 甲 酯 6.0mg、 亚 油 酸 甲 酯 
1.0mg、 亚 麻 酸 甲 酯 0.5mg 的 混合 对 照 品 溶液 (1)。 取 
1. 0ml， 置 10ml 容量 瓶 中 ， 加 正 庚 烷 稀释 至 刻度 ， 摇 名 ， 作 
为 混合 对 照 品 溶液 (2) 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 ， 以 
聚 乙 二 醇 为 固定 液 的 毛细 管 柱 为 色谱 柱 ， 初 始 温度 170C， 
以 每 分 钟 2C 的 速率 升温 至 230'C ， 维 持 10 分 钟 。 进 样 口 温 
度 250C ， 检 测 器 温度 250'C 。 取 混合 对 照 品 溶液 (1)、 混 合 
对 照 品 溶液 (2) 各 lxl， 分 别 注入 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 
混合 对 照 品 溶液 (1) 中 各 相 邻 脂肪 酸 甲 酯 峰 间 的 分 离 度 不 小 
于 1.8， 理 论 板 数 按 油 酸 甲 酯 计算 不 得 低 于 30 000; 混合 对 照 
品 (2) 中 脂肪 酸 甲 酯 的 最 小 峰 高 不 得 低 于 基线 噪音 的 5 倍 。 取 
供 试 品 溶液 1 由 ， 注 人 气相 色谱 仪 ， 按 面积 归 一 化 法 以 峰 面积 
计算 ， 肉 豆 藻 酸 不 大 于 5.0% ， 棕 桐 酸 不 大 于 16.0%， 棕 榈 
油 酸 不 大 于 8.0%, 硬 脂 酸 不 大 于 6.0%， 油 酸 65.0% 一 
88.0%， 亚 油 酸 不 大 于 18.0%， 亚 麻 酸 不 大 于 4.0%， 其 他 
脂肪 酸 不 大 于 4.0% 。 

【类 别 】〗 药 用 辅料 ， 增 溶剂 和 乳化 剂 。 

【贮藏 】 充 氮 ， 密 封 ， 在 明 凉 干燥 处 保存 。 
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H(CC, HLO)。(C Hs O), CC HeO).OH 
[9003-11-06] 
本 品 为  - 氧 -or 羟基 聚 ( 氧 乙烯 )。- 聚 ( 氧 丙烯 )- 聚 ( 氧 乙 
)。 姥 段 共聚 物 。 由 环 氧 两 烷 和 丙二醇 反应 ， 形 成 育 气 丙 
二 醇 ， 然 后 加 入 环 氧 乙 烷 形成 嵌 段 共聚 物 。 在 共聚 物 中 氧 
烯 单元 (ae) 为 75 一 85， 氧 丙烯 单元 (0) 为 25 一 30， 氧 乙烯 
EO) 含 量 79. 9 名 一 83.7%， 平 均 分 子 量 为 7680 一 9510。 
【性 状 〗 本 品 为 白色 半 透 明 蜡 状 固体 ; 微 有 异 臭 。 
本 品 在 水 、 乙 醇 中 易 溶 ， 在 无 水 乙醇 或 乙酸 乙 酯 中 溶 
， 在 乙醚 或 石油 醚 中 几乎 不 溶 。 
【鉴别 〗 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 
18 图 ) 一 致 。 
【检查 〗 酸 碱 度 了 到 本 品 1.0g， 加 水 10ml 溶解 后 ， 依 
测定 (通则 0631)，pH 值 应 为 5. 0 一 7. 5。 
溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 酸 碱 度 项 下 的 溶液 ， 依 法 检查 
通则 0901 与 通则 0902)， 应 澄清 无 色 。 
聚 氧 乙烯 ” 取 本 品 0.1~0. 2g， 用 含 1% 4,4- 二 甲 基 -4- 
杂 戊 磺 酸 钠 的 气 代 水 1ml 或 者 含 1%% 四 甲 基 硅 烷 的 气 代 三 
甲烷 1ml 溶解 ; 将 样品 溶液 装 入 核磁 共振 管 中 ， 如 果 是 以 
代 三 氯 甲烷 为 溶剂 ， 加 气 代 水 1 滴 ， 振 播 ， 在 核磁 共振 仪 
中 ， 从 0 到 5X10 扫描 ， 以 直接 比较 法 定量 ， 按 下 式 计算 
乙烯 (EO) 值 ; 
EO= 3300a/(33a+58) 
中 a=(A;/A1) 一 1 
Al 为 1.15X10 怀 处 双 峰 的 积分 面积 ， 代 表 聚 氧 丙 烯 
的 甲 基 ; 
Az 为 (3.2~3.8)X10“ 处 复合 峰 的 积分 面积 ， 代 表 
聚 氧 丙 烯 基 、 聚 氧 乙 烯 基 的 CH:O 和 聚 氧 丙烯 基 
的 CHO; 
EO 为 聚 氧 乙烯 在 整个 分 子 组 成 中 所 占 的 比例 ， 要 求 
为 79.9%~83.7%，。 
不 饱和 度 ” 称 取 研 细 后 的 本 品 约 15. 0g， 精 密 加 醋酸 汞 
液 50ml， 在 磁力 搅拌 下 使 完全 溶解 ， 静 置 30 分 钟 ， 间 断 
“ 摇 ， 加 省 化 钠 结晶 10g， 在 磁力 搅拌 下 混合 2 分 钟 ， 立 即 
酚 酌 指示 液 lml， 用 甲醇 制 氢 氧化 钾 滴 定 液 (0. 1mol/L) 滴 
定 ， 以 空白 试验 和 初始 酸度 校正 [ 取 泊 洛 沙 姆 15.0g8， 加 中 
竹 甲醇 (对 酚 枉 指示 液 显 中 性 )75ml 溶解 后 ， 用 甲醇 制 氢 氧 
化 钾 滴 定 液 (0. lmol/L) 中 和 至 对 酚 本 指示 液 显 中 性 ]。 用 下 
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式 计算 不 饱和 度 (mmol/g)， 应 为 0.018 一 0. 034meq/g。 
不 饱和 度 二 (Vu 一 Van 一 Vm )N/W 
式 中 V 为 供 试 品 、 空 白 和 初始 酸度 消耗 的 甲醇 制 氢 氧 化 钾 
滴定 液 (0. 1moL/L) 的 体积 ，ml; 
NN 为 甲醇 制 毛 氧 化 钾 滴 定 液 的 浓度 ，mol/L; 
W 为 供 试 品 重量 ，g。 

平均 分 子 量 ” 取 本 品 适 量 ( 约 相当 于 分 子 量 X0.002g)， 
精密 称 定 ， 精 密 加 邻 茶 二 甲酸 栈 - 吡 啶 溶液 25ml， 再 加 少许 
沸石 ， 加 热 回流 1 小 时 ， 放 冷 ， 用 吡啶 冲洗 冷凝 器 两 次 ， 每 
次 10ml， 加 水 10ml， 混 匀 ， 加 塞 放 置 10 分 钟 ， 精 密 加 
0. 66mol/L 氨 氧 化 钠 溶 液 50ml， 再 加 酚 栈 -吡啶 溶液 (1 一 
100)0. 5ml1， 用 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 5mol/L) 滴 定 ， 显 微粉 红 
色 ， 持 续 15 秒 不 初 色 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 ， 
即 得 。 按 下 式 计算 供 试 品 的 平均 分 子 量 

平均 分 子 量 一 2000W/[(B 一 S)N] 
式 中 W 为 供 试 品 重量 ，g; 
B 为 空白 消耗 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0.5mol/L) 的 体 
RR, ml; 
S 为 供 试 品 消耗 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0.5molML) 的 体 
积 ，ml; 
NN 为 氨 氧 化 钠 滴定 液 的 浓度 ，mol/L.。 

环 氧 乙 烷 、 环 氧 两 烷 、1,4- 二 氧 六 环 ” 取 本 品 lg， 精 密 
称 定 ， 置 项 空 瓶 中 ， 精 密 加 二 甲 基 甲 酰胺 5ml， 播 匀 ， 密 
封 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 环 氧 乙 烷 、 环 氧 丙 烷 和 1,4- 二 氧 
六 环 适量 ， 用 二 甲 基 甲 酰胺 稀释 制 成 每 Iml 中 含 0. 2ng、 
lng 和 2pg 的 溶液 ， 精 密 量 取 上 述 溶 液 5ml， 置 顶 空 瓶 中 ， 
密封 ， 作 为 对 照 溶液 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 ， 用 
6% 氰 丙 基 茶 基 -94% 二 甲 基 聚 硅 氧 烧 为 固定 液 的 毛细 管 柱 
(0.25mmX30m)， 柱 温 : 起 始 温度 70'C ， 以 每 分 钟 35 作 的 
速率 升 至 220C ， 保 持 5 分 钟 ; 氢 火焰 离子 化 检测 器 ， 检 测 
器 温度 为 280C;， 进 样 日 温度 为 250C 。 顶 空 瓶 平衡 温度 为 
80C ， 保 温 时 间 为 30 分 钟 。 取 对 照 溶液 顶 空 进 样 ， 环 氧 乙 
烷 峰 、 环 氧 丙 烷 峰 和 1,4- 二 氧 六 环 峰之 间 的 分 离 度 应 符合 
要 求 。 再 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 分 别 顶 空 进 样 ， 记 录 色 
谱 图 ， 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 , 含 环 氧 乙 烷 不 得 过 
0.0001%， 环 氧 丙 烷 不 得 过 0. 0005%，1,4- 二 氧 六 环 不 得 
过 0.0005%。 

乙 二 醇和 二 甘 醇 ” 取 1,3- 丁 二 醇 适量 ,精密 称 定 ， 加 无 
水 乙醇 并 稀释 制 成 Iml 中 含 0. 01mg 的 溶液 作为 内 标 溶液 ; 
取 本 品 0. 1g， 精 密 称 定 ， 置 25ml 量 瓶 中 ， 精 密 加 内 标 溶液 
lml， 用 无 水 乙醇 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 滤 过 ， 取 滤液 作为 供 
试 品 溶液 ; 取 乙 二 醇和 二 甘 醇 适量 ， 精 密 称 定 ， 用 无 水 乙醇 
溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 各 含 0. 01mg 的 混合 溶液 ， 量 取 混 
合 溶液 1ml， 置 25ml 量 瓶 中 ， 精 密 加 内 标 溶液 Im1， 用 无 水 
乙醇 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 ， 作 为 对 照 溶液 。 照 气相 色谱 法 
(通则 0521) ， 以 葵 基 - 聚 二 甲 基 硅 氧 烷 (50 : 50) 为 固定 相 。 
起 始 温度 60C ， 维 持 5 分 钟 ， 以 每 分 钟 10C 的 速率 升 至 
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100YC ， 再 以 每 分 钟 4C 的 速率 升 至 170C ， 最 后 以 每 分 钟 
10'C 的 速率 升 至 270C， 维 持 2 分 钟 。 进 样 口 温度 2707 ， 
检测 器 温度 290'C 。 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶液 注 人 气相 色 
谱 仪 ， 按 内 标 法 以 峰 面 积 计算 ， 含 乙 二 醇 、 二 甘 醇 均 不 得 
过 0.01%。 

丙二醇 ” 取 本 品 适 量 ， 精 密 称 定 ， 用 无 水 乙醇 稀释 制 成 
每 Iml 中 含 1mg 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶 液 ; 另 取 丙二醇 适 
量 ， 精 密 称 定 ， 用 无 水 乙醇 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0. 005pg 
的 溶液 ， 作 为 对 照 溶液 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 。 
以 聚 乙 二 醇 20M 为 固定 相 ; 起 始 温度 为 130C， 维 持 1 分 
钟 ， 以 每 分 钟 10 它 的 速率 升温 至 240C ， 维 持 1 分 钟 ， 进 样 
口 温度 230"C ， 检 测 器 温度 250C 。 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶 
液 各 1ul 注 人 气相 色谱 仪 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 ， 含 丙 二 
醇 不 得 过 0.0005% 。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 ) 测 定 ， 
含水 分 不 得 过 1.0%。 

炽 灼 残 温 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0.4%。 

重金 属 ” 取 本 品 1. 0g， 加 水 23ml 溶解 后 ， 加 醋酸 盐 组 
冲 液 (pH3. 5)2ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 二 法 )， 含 重金 属 
不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

砷 盐 取 本 品 1.0g， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml， 振 播 使 溶 
解 ， 依 法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0002%)。 

细 蓝 内 毒素 ( 供 注 射 用 ) 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 
1143)， 每 mg 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 0. 012EU。 

无 菌 ( 供 无 除 菌 工艺 的 无 菌 制剂 用 ) 取 本 品 ， 依 法 检查 
(通则 1101) ， 应 符合 规定 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 增 溶剂 和 乳化 剂 等 。 

【贮藏 】 迹 光 ， 密 闭 保存 。 

附 ; 醋酸 对 溶液 的 配制 ” 取 醋 酸 汞 50g， 用 加 有 冰 栈 酸 
0. 5ml 的 甲醇 900ml 溶解 ， 加 甲醇 稀释 到 1000ml， 摇 勾 ， 如 
显 黄色 不 能 使 用 ;如 显 浑 溃 ， 应 滤 过 ， 如 滤 后 仍 浑浊 或 呈 黄 
色 则 不 能 用 。 本 品 宜 临 用 时 新 制 。 贮 于 棕色 瓶 中 ， 在 暗 处 
保存 。 

邻 苯 二 甲酸 酬 -吡啶 溶液 的 配制 与 标定 ” 取 吡 啶 500ml 
(吡啶 含水 量 应 小 于 0.1%; 或 取 吡 啶 500ml， 加 邻 茶 二 甲酸 
栈 30g， 洲 解 后 ， 进 行 蒸馏 ， 取 其 中 间 饮 分 应 用 )， 加 邻 苯 
二 甲酸 本 72g， 剧 烈 振 摇 至 完全 溶解 或 在 40 又 水 浴 上 加 热 使 
其 完全 溶解 ， 避 光 ， 放 置 过 夜 ， 即 得 。 

精密 量 取 上 述 溶 液 10ml， 加 吡啶 25ml 与 水 50ml， 混 
匀 ， 放置 15 分 钟 ， 加 酚 栈 -吡啶 溶液 (1 一 100)0. 5ml， 用 氢 
氧化 钠 滴 定 液 (0.5mol/L) 滴 定 ， 消耗 滴定 液 的 量 应 为 
37. 6 一 40. 0mj 。 
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本 品 为 e- 氢 -ww 羟基 聚 ( 氧 乙烯 )。- 聚 ( 氧 丙烯 )*- 聚 ( 氧 乙 
烯 )。 嵌 段 共聚 物 。 由 环 氧 丙烷 和 丙二醇 反应 ， 形 成 聚 氧 丙烯 
二 醇 ， 然 后 加 入 环 氧 乙 烷 形成 嵌 段 共聚 物 。 在 共 育 物 中 氧 乙 
烯 单元 (ae) 为 101， 氧 两 烯 单元 (0 为 55， 氧 乙烯 (EO) 含 量 
71. 5%~~74.9%， 平均 分 子 量 为 9840 一 14600 。 

【性 状 〗 本 品 为 白色 至 微 黄 色 半 透明 蜡 状 固体 ; 微 有 
异 自 。 

本 品 在 水 、 乙 醇 中 易 溶 ， 在 无 水 乙醇 或 乙酸 乙 琵 中 溶 
解 ， 在 乙醚 或 石油 醚 中 几乎 不 溶 。 

【 准 别 〗 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 
618 图 ) 一 致 。 

【检查 】 酸碱度 取 本 品 1.0g， 加 水 10ml 溶解 后 ， 依 
法 测定 (通则 0631) ，pH 值 应 为 5.0 一 7.5。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 酸 碱 度 项 下 的 溶液 ， 依 法 检查 
(通则 0901 与 通则 0902) ， 应 澄清 无 色 ， 如 显 色 ， 与 黄色 1 
号 标准 比 色 液 (通则 0901 第 一 法 ) 比 较 ， 不 得 更 深 。 

聚 氧 乙烯 ” 取 本 品 的 含 1% 四 甲 基 碎 烷 的 乞 代 三 握 甲 烷 
(或 气 代 水 ， 用 1% 4,4- 二 甲 基 -4- 硅 杂 戊 磺 酸 钠 为 内 标 ) 
10%~20%(g/ml) 溶 液 0.5 一 1.0ml， 装 人 核磁 共振 管 中 ， 
加 氛 代 水 1 滴 ， 振 摇 ， 在 核磁 共振 仪 中 ， 从 0X10“ 到 5X 
10 扫描， 以 直接 比较 法 定量 ， 按 下 式 计算 氧 乙烯 (CEO) 值 ; 

EO 王 3300a/(33a 十 58) 
式 中 ea=(4:/A) 一 1 

4: 为 1.15XX10“ 处 双 峰 的 积分 面积 ， 即 代表 聚 氧 丙 
烯 的 甲 基 ; 

Ais 为 (3.2~3.8)X10“， 处 复合 峰 的 积分 面积 ， 代 表 
聚 氧 丙 烯 基 、 聚 氧 乙 烯 基 的 CH: O 和 聚 氧 丙 烯 基 
的 CHO; 

EO 为 聚 氧 乙烯 在 整个 分 子 组 成 中 所 占 的 比例 , 兴 。 

不 饱和 度 ” 称 取 研 细 后 的 本 品 约 15. 0g， 精 密 加 醋酸 汞 
溶液 50ml， 在 磁力 搅拌 下 使 完全 溶解 ， 静 置 30 分 钟 ， 间 断 
振 摇 ， 加 省 化 钠 结 晶 10g， 在 磁力 搅拌 下 混合 2 分 钟 ， 立 即 
加 酚 本 指示 液 lml， 用 甲醇 制 氢 氧 化 钾 滴 定 液 (0. imol/L) 滴 
定 ， 以 空白 试验 和 初始 酸度 校正 [ 取 泊 洛 沙 姆 15. 0g， 加 中 
性 甲醇 (对 酚 枉 指示 液 显 中 性 )75ml 溶解 后 ， 用 甲醇 制 氢 氧 
化 钾 滴定 液 (0. 1mol/L) 中 和 至 对 酚 融 指示 液 显 中 性 ]。 用 下 
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式 计算 不 饱和 度 ， 应 为 0.031 一 0. 065meq/g。 
不 饱和 度 二 (VR 一 Va 一 Va )N/W 
式 中 V 为 供 试 品 、 空 白 和 初始 酸度 消耗 的 甲醇 制 氢 氧 化 钾 
滴定 液 (0. 1mol/L) 的 体积 ，ml; 
NN 为 甲醇 制 氢气 化 钾 滴 定 液 的 浓度 ，mol/L; 
W 为 供 试 品 重量 ，g。 

平均 分 子 量 ” 取 本 品 适 量 ( 约 相当 于 分 子 量 X0.002g)， 
精密 称 定 ， 精 密 加 邻 莽 二 甲酸 本 -吡啶 溶液 25ml， 再 加 少许 
沸石 ， 加 热 回 流 1 小 时 ， 放 冷 ， 用 吡啶 冲洗 冷凝 器 两 次 ， 每 
次 10ml， 加 水 10ml， 混 匀 ， 加 塞 放 置 10 分 钟 ， 精 密 加 
0. 66mol/L 氧 氧 化 钠 溶 液 50ml， 再 加 酚 栈 -吡啶 溶液 (1 一 
100)0. 5ml， 用 和 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 5mol/L) 滴 定 ， 显 微粉 红 
色 ， 持 续 15 秒 不 褪色 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 ， 
即 得 。 按 下 式 计 算 供 试 品 的 平均 分 子 量 : 

平均 分 子 量 二 2000W/[(B 一 S)N] 
式 中 W 为 供 试 品 重量 ，g; 
B 为 空白 消耗 氨 氧 化 钠 滴定 液 (0. 5mol/L) 的 体积 ，ml; 
S 为 供 试 品 消耗 氢 氧 化 钠 液 (0. 5mol/L) 的 体积 ，m!l; 
N 为 氢 氧 化 钠 滴定 液 的 浓度 ，mol/LIL。 

环 氧 乙 烷 、 环 氯 丙 烷 、 二 握 六 环 ” 取 本 品 lg， 精 密 称 
定 ， 置 项 空 瓶 中 ， 精 密 加 二 甲 基 甲 酰胺 5ml， 摇 勾 ， 密 封 ， 
作为 供 试 品 溶液 。 另 取 环 氧 乙 烷 、 环 氧 两 烷 和 二 氧 六 环 适 
量 ， 用 二 甲 基 甲 酰胺 稀释 制 成 每 lml 中 含 0. 2xg、1lng 和 
2ng 的 溶液 ， 精 密 量 取 上 述 溶液 5ml， 置 顶 空 产 中， 密封， 
作为 对 照 溶液 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 ， 用 6% 氰 
两 基 苯 基 -94%% 二 甲 基 聚 硅 氧 烷 为 国定 液 的 毛细 管 柱 
(0.25mmX 30m)， 柱 温 : 起 始 温度 70C ， 以 每 分 钟 35%C 
的 速率 升 至 220'C ， 保 持 5 分 钟 ， 进 样 口 温度 为 250C;， 检 
测 器 温度 为 280'C 。 顶 空 瓶 平衡 温度 为 80'C ,保温 时 间 为 
30 分 钟 。 环 氧 乙 煤 峰 、 环 氧 丙 烷 蜂 和 二 氧 六 环 烽 之 间 的 分 
离 度 应 符合 要 求 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 , 含 环 氧 乙 烷 不 
得 过 0.0001%， 环 氧 丙烷 不 得 过 0.0005%， 二 和 氧 六 环 不 得 
过 0,0005%。 

乙 二 醇和 二 甘 醇 ” 取 1,3- 丁 二 醇 适 量 ， 精 密 称 定 ， 加 无 
水 乙醇 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 0. 01mg 的 溶液 作为 内 标 
溶液 ， 取 本 品 0. lg， 精 密 称 定 ， 置 25ml 量 瓶 中 ， 精 密 加 内 
标 溶液 1ml， 用 无 水 乙醇 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 滤 过 ， 取 滤液 
作为 供 试 品 溶液 ; 取 乙 二 醇和 二 甘 醇 适量 ， 精 密 称 定 ， 用 无 
水 乙醇 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 各 含 0.01mg 的 混合 溶液 ， 
量 取 混合 溶液 1ml， 置 25ml 量 瓶 中 ， 精 密 加 内 标 溶液 1ml， 
用 无 水 乙醇 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 ， 作 为 对 照 溶 液 。 照 气相 色谱 
法 (通则 0521)， 以 茶 基 - 聚 二 甲 基 硅 氧 烷 (50 : 50) 为 固定 相 。 
起 始 温度 60'C ， 维 持 5 分 钟 ， 以 每 分 钟 10C 的 速率 升 至 
100'C ， 再 以 每 分 钟 4C 的 速率 升 至 170'C ， 最 后 以 每 分 钟 
10C 的 速率 升 至 270"C ， 维 持 2 分 钟 。 进 样 口 温度 为 270YC ， 
检测 器 温度 为 290C 。 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶液 注入 气相 色 
谱 仪 ， 按 内 标 法 以 峰 面 积 计 算 ， 含 乙 二 醇 、 二 甘 醇 均 不 得 
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过 0.01%。 

丙二醇 ” 取 本 品 适量 ， 精 密 称 定 ， 用 无 水 乙醇 稀释 制 成 
每 lml 中 含 1mg 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶液 ， 另 取 两 二 醇 适 
量 ， 精 密 称 定 ， 用 无 水 乙醇 稀释 制 成 每 Iml 中 约 含 0. 005pg 
的 溶液 ， 作 为 对 照 溶 液 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 。 
以 聚 乙 二 醇 20M 为 固定 相 ; 起 始 温度 为 130C， 维 持 1 分 
钟 ， 以 每 分 钟 107 的 速率 升温 至 240C ， 维 持 1 分 钟 ， 进 样 
口 温度 230C ， 检 测 器 温度 250'C 。 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶 
液 各 1 站 注入 气相 色谱 仪 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ， 含 两 二 
醇 不 得 过 0. 0005%。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 
定 ， 含 水 分 不 得 过 1.0%。 

炽 灼 残 潭 ”不 得 过 0.4%% (通则 0841) 。 

重金 属 ” 取 本 品 1. 0g， 加 水 23ml 溶解 后 ， 加 醋酸 盐 组 
冲 液 (pH3. 5)2ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 二 法 )， 含 重金 属 
不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

砷 盐 取 本 品 1.0g， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml， 振 扬 使 溶 
解 ， 依 法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0002%% ) 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 增 溶剂 和 乳化 剂 等 。 

【贮藏 〗3 遮 光 ， 密 闭 保 存 。 

附 : 醋酸 汞 溶液 的 配制 ” 取 醋 酸 汞 50g， 用 加 有 冰 酯 
酸 0. 5ml 的 甲醇 900ml 溶解 ， 加 甲醇 稀释 到 1000ml， 摇 勾 ， 
如 是 黄色 不 能 使 用 ; 如 显 浑浊 ， 应 滤 过 ， 如 滤 后 仍 浑浊 或 呈 
黄色 则 不 能 用 。 本 品 宜 临 用 时 新 制 。 贮 于 棕色 瓶 中 ， 在 暗 处 
保存 。 

邻 茶 二 甲酸 本 -吡啶 溶液 的 配制 与 标定 取 吡 啶 500ml 
(吡啶 含水 量 应 小 于 0.1%; 或 取 了 吡啶 500ml， 加 邻 苯 二 甲酸 
栈 30g， 溶 解 后 ， 进 行 蒸 馅 ， 取 其 中 间 馏 分 应 用 )， 加 邻 葵 
二 甲酸 本 72g， 剧 烈 振 摇 至 完全 溶解 或 在 40C 水 浴 上 加 热 使 
其 完全 溶解 ， 避 光 ， 放 置 过 夜 ， 即 得 。 

精密 量 取 上 述 溶液 10ml， 加 吡啶 25ml 与 水 50ml， 混 匀 ， 
放置 15 分 钟 ， 加 酚 栈 -吡啶 溶液 (1 一 100)0. 5ml， 用 和 氧 氧 化 钠 
滴定 液 (0. 5mol/L) 滴 定 ， 消 耗 滴定 液 的 量 应 为 37. 6 一 40, 0ml。 
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【类 别 〗 药 用 辅料 ， 增 溶剂 和 冻 干 保护 剂 等 。 
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本 品 为 2- 羟基 丙烷 -1,2,3- 三 羧 酸 一 水 合 物 。 按 无 水 物 
计算 ， 含 Ce Hs O; 不 得 少 于 99.5%%。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 的 半 透 明 结晶 、 白 色 颗 粒 或 白色 结 
唱 性 粉 未 ， 无 臭 ， 味 极 酸 ， 在 干燥 空气 中 徽 有 风化 性 ; 水 溶 
液 显 酸 性 反应 。 

本 品 在 水 中 极 易 溶解 ， 在 乙醇 中 易 溶 ， 在 乙醚 中 略 溶 。 

【鉴别 】(1) 本 品 在 105C 干燥 2 小 时 ， 其 红外 光 吸 收 图 
谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 263 图 ) 一 致 。 

(2) 本 品 显 枸 机 酸 盐 的 鉴别 反应 (通则 0301) 。 

【检查 】 溶 液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 2. 0g， 加 水 10ml 
使 溶解 后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902 第 一 法 )， 溶 液 
应 澄清 无 色 ;， 如 显 色 ， 与 黄色 2 号 或 黄 绿色 2 号 标准 比 色 液 
(通则 0901 第 一 法 ) 比 较 ， 不 得 更 深 。 

氮 化 物 取 本 品 10. 0g， 依 法 检查 (通则 0801)， 与 标准 
氢化 钠 溶 液 5. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 0005%)。 

硫酸 盐 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0802)， 与 标准 
硫酸 钾 溶 液 1. 5ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0. 015%)。 

草酸 盐 取 本 品 1. 0g， 加 水 10ml 溶解 后 ， 加 氨 试 液 中 
和 ， 加 氯 化 钙 试 液 2ml， 在 室温 放置 30 分 钟 ， 不 得 产生 
浑浊 。 

易 炭 化 物 取 本 品 1.0g， 置 比 色 管 中 ， 加 95%(g/g) 硫 
酸 10ml， 在 90C 士 1 加 热 1 小 时 ， 立 即 放 冷 ， 如 显 色 ， 与 
对 照 液 ( 取 比 色 用 氯 化 钴 液 0. 9ml、 比 色 用 重 铬 酸 钾 液 8. 9ml 
与 比 色 用 硫酸 铜 液 0. 2ml 混 匀 ) 比较 ， 不 得 更 深 。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 
定 ， 含 水 分 为 7.5% 一 9.0%。 

炽 灼 残 淹 ”不 得 过 0.1% (通则 0841) 。 

钙 盐 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 10ml 溶解 后 ， 加 氨 试 液 中 
和 ， 加 草酸 铵 试 液 数 滴 ， 不 得 产生 浑浊 。 

铁 盐 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0807)， 加 正 丁 醇 
提取 后 ， 与 标准 铁 溶 液 1. 0ml 用 同一 方法 制 成 的 对 照 液 比 
较 ， 不 得 更 深 (0. 001%)，。 

重金 属 ” 取 本 品 4.0g， 加 水 10ml 溶解 后 ， 加 酚 栈 指示 
液 1 滴 ， 滴 加 氨 试 液 适 量 至 溶液 显 粉红 色 ， 加 栈 酸 盐 缓 冲 液 


构 橡 酸 三 乙 酯 


(PH3. 5)2ml 与 水 适量 使 成 25ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 
法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 五 。 

砷 盐 ” 取 本 品 2.0g， 加 水 23ml 溶解 后 ， 加 盐酸 5ml， 
依法 检查 (通则 0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0001% ) 。 

【含量 测定 】》 取 本 品 约 1.5g， 精 密 称 定 ， 加 水 40ml 溶 
解 后 ， 加 酚 本 指示 液 3 滴 ， 用 和 氢 氧 化 钠 滴定 液 (1molL) 滴 
定 。 每 lml 氢气 化 钠 滴 定 液 (lmol/L) 相 当 于 64.04mg 
的 Cs HeO， 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ，pH 值 调节 剂 ， 稳 定 剂 和 酸化 剂 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 
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Juyuansuan Sanyizhi 
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XK 上 > 3 
0 0 


Cizs Hao O1 276. 29 
[77-93-0] 

本 品 为 2- 卷 基 丙 烷 -1,2,3- 三 闭 酸 三 乙 酯 。 由 枸 析 酸 与 
乙醇 在 催化 剂 作 用 下 酯 化 制 得 ， 然 后 经 脱 酯 、 中 和 、 水 洗 精 
制 。 按 无 水 物 计算 ， 含 Ci: HzO 不 得 少 于 99.0%。 

【性状 〗 本 品 为 无 色 澄 清 的 油状 液体 。 

本 品 在 乙醇 、 异 丙 醇 或 丙酮 中 易 溶 ， 在 水 中 溶解 。 

相对 密度 本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 在 25"C 时 为 
1.135~1. 139。 

折光 率 ”本 品 的 折光 率 ( 通 则 0622) 在 25'C 时 为 1. 439~ 
1. 441。 

【鉴别 〗 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 
(通则 0402) 。 

【检查 】 酸 度 ” 取 本 品 16. 0g， 加 对 省 磨 香草 酚 蓝 指示 
液 显 中 性 的 乙醇 16ml， 混 匀 ， 立 即 加 溴 麻 香 草 酚 蓝 指示 液 
(0.1% 的 乙醇 溶液 ) 数 滴 ， 用 氢气 化 钠 滴定 液 (0. 1Imol/L) 滴 
定 至 溶液 显 蓝 色 ， 消 耗 氢 氧化 钠 滴 定 液 (0. 1mol/L) 的 体积 
不 得 过 0. 5ml。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 ， 加 二 毛 甲 烷 溶解 并 稀释 制 成 每 Iml 
含 30mg 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 精密 量 取 lml， 置 
100ml 量 瓶 中 ， 加 二 氰 甲烷 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 对 照 溶 
液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 测定 ， 供 试 品 溶液 色谱 图 中 
如 有 杂质 峰 ， 单 个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶 液 的 0.2 售 
(0.2%)， 各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶 液 的 0.5 售 
(0. 5%)。 

水 分 取 本 品 适量 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 


。 533 。 
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1 测定， 含水 分 不 得 过 0. 25% 。 

炽 灼 残 渣 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 应 不 得 过 0. 1%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 酒 项 下 遗留 残渣 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 取 本 品 0.67g， 加 水 23ml 使 溶解 ， 加 盐酸 5ml， 
依法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0003%)、。 

【含量 测定 】 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 35% 蔡 基 -65% 甲 基 育 
硅 氧 烷 为 固定 液 ， 内径 0.32mm， 柱 长 30m， 液 膜 厚度 
0. 5pm 的 毛细 管 柱 为 色谱 柱 ， 起 始 温度 80'C ， 维 持 0.5 分 
钟 ， 以 每 分 钟 20C 的 速率 升温 至 220'C ， 维 持 30 分 钟 ， 进 
样 口 温度 为 225C， 检测 器 温度 275'C ， 流 速 每 分 钟 2. 3ml。 
分 别 取 枸 橡 酸 三 乙 酯 对 照 品 和 乙酰 枸 橡 酸 三 乙 酯 对 照 品 适 
量 ， 加 二 人 氢 甲 烷 溶 解 并 稀释 制 成 每 1ml 各 含 30mg 的 溶液 ， 
取 ll 注入 气相 色谱 仪 ， 枸 橡 酸 三 乙 酯 峰 与 乙酰 枸 梅 酸 三 乙 
酯 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 约 300mg， 精 密 称 定 ， 加 二 氯 甲 烷 溶解 
并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 30mg 的 溶液 ， 精 密 量 取 1p1 注入 气 
相 色 谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ; 另 取 枸 槐 酸 三 乙 酯 对 照 品 适量 ， 同 
法 测定 ， 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ， 即 得 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 增 塑 剂 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 
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本 品 为 2- 羟 基 丙 烷 -1,2,3- 三 羧 酸 三 正 丁 酯 。 由 枸 橡 酸 
与 正 丁 醇 在 催化 剂 作用 下 酷 化 制 得 , 然后 经 脱 酯 、 中 和 、 水 
洗 精 制 。 按 无 水 物 计算 ， 含 Ci Ha O 〇 ;不 得 少 于 99. 0% 。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 澄 清 的 油状 液体 。 

本 品 在 乙醇 、 异 丙 醇 或 丙酮 中 易 溶 ， 在 水 中 几乎 不 溶 。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 在 25 时 为 
1.037~1.045。 

折光 率 ”本 品 的 折光 率 ( 通 则 0622) 在 25'C 时 为 1. 443~ 
1. 445。 

【鉴别 】 (1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 ， 供 试 品 溶 
液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 
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(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (通则 
0402)。 

【检查 】 酸 度 ” 取 本 品 16.0g， 加 对 溴 麻 香 草 酚 蓝 指示 
液 显 中 性 的 乙醇 16ml， 混 匀 ， 立 即 加 溴 麻 香 草 酚 蓝 指示 液 
(0.12% 的 乙醇 溶液 ) 数 滴 ， 用 和 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 
定 至 溶液 显 蓝 色 ， 消耗 氨 氧化 钠 滴 定 液 (0. 1mol/L) 的 体积 
不 得 过 0. 5ml。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 ， 加 二 氯 甲烷 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 
含 30mg 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶液 精密 量 取 lml， 置 
100ml 量 瓶 中 ， 加 二 握 甲 烷 稀 释 至 刻度 ， 摇 名， 作为 对 照 溶 
液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 测 定 ， 供 试 品 溶液 色谱 图 中 
如 有 杂质 峰 ， 单 个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 的 0.5 倍 
(0.5%)， 各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 的 1.5 倍 
(1.5%), 

水 分 取 本 品 适量 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 
1) 测 定 ， 含 水 分 不 得 过 0. 2%。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 应 不 得 过 0. 1%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 洼 项 下 遗留 残渣 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 取 本 品 0.67g， 加 氧 氧化 钙 1. 0g， 混 合 ， 加 水 搅 
拌 均匀 , 干燥 后 ， 先 用 小 火 炽 烧 使 炭化 ， 再 在 500 一 600C 
炽 灼 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml 使 溶解 ， 依 
法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0003 %)。 

【含量 测定 】 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 35% 葵 基 -65%% 甲 基 聚 
硅 氧 烷 为 国定 液 ， 内 径 0.32mm， 柱 长 3om， 液 膜 厚 度 
0. 5pm 的 毛细 管 柱 为 色谱 柱 ， 起 始 温度 80C， 维 持 0.5 分 
钟 ， 再 以 每 分 钟 20C 的 速率 升温 至 220C， 维 持 30 分 钟 ， 
检测 器 温度 275C ， 进 样 口 温度 225'C 。 载 气 为 氮气 ,流速 
每 分 钟 2. 3ml。 分 别 取 构 樟 酸 三 正 丁 醋 对 照 品 和 乙酰 构 樟 酸 
三 丁 酯 对 照 品 适量 ， 加 二 氯 甲烷 溶解 并 制 成 每 lml 各 含 
30msg 的 溶液 ， 取 lpl 注 人 气相 色谱 仪 ， 枸 樟 酸 三 正 丁 醋 相 
对 保留 时 间 0.9， 乙 酰 枸 橡 酸 三 丁 酯 相对 保留 时 间 1.0， 枸 
橡 酸 三 正 丁 酯 峰 与 乙酰 枸 梅 酸 三 丁 酯 峰 的 分 离 度 应 不 得 小 于 
1. 5; 重复 进 样 ， 枸 橡 酸 三 正 丁 酯 峰 面 积 的 相对 标准 偏差 应 
不 得 过 2.0%。 

测定 法 ” 取 本 品 约 300mg， 精 密 称 定 ， 加 二 氰 甲烷 溶 解 
并 稀释 制 成 每 Iml 含 30mg 的 溶液 ， 精 密 量 取 1yl 注 入 气相 
色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 另 取 枸 橡 酸 三 正 丁 柄 对照 铝 适 量 ， 同 
法 测定 ， 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 ， 即 得 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 增 塑 剂 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 
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[6132-04-3] 

本 品 为 2- 羟 基 丙 烷 -1,2,3- 三 羧 酸 钠 二 水 合 物 。 系 由 枸 
析 酸 溶 于 水 ， 缓 缓 加 入 计算 量 碳酸 钠 至 气泡 消失 ， 滤 过 ， 燕 
干 即 得 。 按 干燥 品 计算 ， 含 Cs Hs NasO; 不 得 少 于 99.0%。 

【性 状 了 本 品 为 无 色 结晶 或 白色 结晶 性 粉末 ;无 臭 ; 在 
湿 空 气 中 微 有 潮解 性 ， 在 热 空气 中 有 风化 性 。 

本 品 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 不 溶 。 

【鉴别 】 本 品 显 钠 盐 与 构 橡 酸 盐 的 鉴别 反应 (通则 
0301) 。 

【检查 】 碱 度 ” 取 本 品 1. 0g， 加 水 20ml 溶解 后 ， 加 琴 杯 
指示 液 1 滴 与 硫酸 滴定 液 (0.05mol/L)0. 10ml， 不 得 显 红色 。 

注 液 的 澡 清 度 与 颜色 取 本 品 2.5g， 加 水 10ml 溶解 
后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902) ， 溶 液 应 澄清 无 色 。 

毛 化 物 ” 取 本 品 0. 60g， 依 法 检查 (通则 0801) ， 与 标准 
氯 化 钠 溶液 6. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 01%)。 

硫酸 盐 ” 取 本 品 0. 50g， 依 法 检查 (通则 0802)， 与 标准 
硫酸 钙 溶 液 2. 5ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 05%)。 

酒石酸 盐 ” 取 本 品 lg， 置 试管 中 ， 加 水 2ml 溶解 后 ， 
加 醋酸 钾 试 液 与 醋酸 各 1ml， 用 玻璃 棒 摩 控 管 壁 ， 不 得 析出 
结晶 性 沉淀 。 

易 炭 化 物 ” 取 本 品 0. 40g， 加 硫酸 [ 含 H:SO, 94.5% 一 
95.5%(g/g)] 5ml, 在 90C 士 1 加 热 1 小 时 ， 立 邑 放 冷 ， 
依法 检查 (通则 0842)， 与 黄色 或 黄 绿色 8 号 标准 比 色 液 比 
较 ， 不 得 更 深 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 180C 干 燥 至 恒 重 , 减 失 重量 应 
为 10.0%~13.0%( 通 则 0831)。 

钙 盐 或 草酸 盐 取 本 品 2.0g， 加 新 沸 的 冷水 20ml 溶解 
后 ， 加 氨 试 液 0. 4ml 与 草酸 铵 试 液 2ml， 播 色 ， 放 置 1 小 
时 ， 如 发 生 浑浊 ， 与 标准 钙 溶 液 [精密 称 取 碳 酸 钙 0. 125g， 
置 500ml 量 撼 中 ， 加 水 5ml 与 盐酸 0. 5ml 的 混合 液 使 溶解 ， 
并 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 每 lml 中 含 钙 (Ca) 0. 10mg] 
1. 0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0. 005%)。 

在 上 述 检查 中 ， 如 不 发 生 浑浊 ， 应 另 取 本 品 1. 0g， 加 
水 lml 与 稀 盐酸 3ml 的 混合 液 使 溶解 ， 加 90% 乙 醇 4ml 与 
气 化 钙 试 液 4 滴 ， 静 置 1 小 时 ， 不 得 发 生 浑 浊 。 

重金 局” 取 本 品 2.0g， 加 水 10ml 溶解 后 ， 加 稀 醋 酸 
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10ml 与 水 适量 使 成 25ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 含 
重金 属 不 得 过 百 万 分 之 五 。 

砷 盐 取 本 品 2.0g， 加 水 23ml 溶解 后 ， 加 盐酸 5ml， 
依法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0001%)。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1143)， 每 1mg 
枸 橡 酸 钠 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 0. 25EU( 供 注射 用 ) 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 80mg， 精 密 称 定 ， 加 冰 醋 酸 
30ml 溶解 ， 加 酯 栈 10ml， 照 电位 滴定 法 (通则 0701)， 用 高 
毛 酸 滴定 液 (0. lmoVL) 滴 定 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 
校正 。 每 1ml 高 氯 酸 滴定 液 (0. 1mol/IL) 相 当 于 8. 602meg 的 
Ce Hs Nas O， 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 缓 冲剂 ， 歼 合剂 和 抗 氧 增 效 剂 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 
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MgO 40.03 
[1309-48-4] 

本 品 按 炽 灼 至 恒 重 后 计算 ， 含 MgO 不 得 少 于 96. 5%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 粉末 ; 无 臭 ， 无 味 ; 在 空 
气 中 能 缓 缓 吸收 二 氧化 碳 。 

本 品 在 水 或 乙醇 中 几乎 不 溶 ; 在 稀 酸 中 溶解 。 

【鉴别 】 本 品 的 稀 盐 酸 溶液 显 镁 盐 的 鉴别 反应 (通则 
0301) 。 

【检查 】 表 观 体积 取 本 品 15.0g， 加 入 量 简 中 ， 不 经 
振动 ， 体 积 不 得 少 于 100ml。 

碱 度 ” 取 本 品 1. 0g， 加 水 50ml， 者 沸 5 分 钟 ， 趁 热 滤 
过 ， 滤 渣 用 水 适量 洗涤 ， 洗 液 并 人 滤液 中 ， 加 甲 基 红 指示 液 
数 滴 与 硫酸 滴定 液 (0.05mol/L)2.0ml， 溶 液 应 由 黄色 变 为 
红色 。 

溶液 的 颜色 取 本 品 1. 0g， 加 醋酸 15ml 与 水 5ml， 者 
沸 2 分钟， 放 冷 ， 加 水 使 成 20ml， 如 浑浊 可 滤 过 ， 溶 液 应 
无 色 ; 如 显 色 ， 与 黄 绿色 2 号 标准 比 色 液 (通则 0901 第 一 
法 ) 比 较 ， 不 得 更 深 。 

握 化 物 ” 取 和 氧化 钙 项 下 供 试 品 溶 液 1. 0ml， 用 水 稀释 成 
25ml， 依 法 检查 (通则 0801)， 与 标准 氢化 钠 溶液 5. 0ml 制 
成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0.1% ) 。 

硫酸 盐 ” 取 和 氧化 钙 项 下 供 试 品 溶液 2.0ml， 用 水 稀释 至 
20ml， 依 法 检查 (通则 0802)， 与 标准 硫酸 钙 溶 液 3. 0ml 制 
成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 3%)。 

碳酸 盐 ” 取 本 品 0.10g， 加 水 5ml， 者 沸 ， 放 冷 ， 加 本 
酸 5ml， 不 得 泡 沸 。 

酸 中 不 溶 物 “ 取 本 品 2.0g， 加 盐酸 25mi， 置 水 浴 中 加 


。 S35S。 
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热 使 溶解 ， 加 水 100ml， 用 经 105"C 干燥 至 恒 重 的 4 号 垂 熔 
坦 塌 滤 过 ， 滤 潭 用 水 洗涤 至 洗 液 不 显 氯 化 物 的 反应 ， 在 
105 尼 干燥 至 恒 重 ， 遗 留 残渣 不 得 过 2. 0mg(0. 10%)。 

可 溶性 物质 ” 取 本 品 1. 0g， 加 水 100ml， 煮 沸 5 分 钟 ， 
趁 热 滤 过 ， 滤 涛 用 少量 水 洗涤 ， 合 并 滤液 与 洗 液 ， 置 经 
105Y 干 燥 至 恒 重 的 蒸发 正中 ， 置 水 洽 上 燕 干 ， 在 105C 干 
燥 至 恒 重 ， 遗 留 残渣 不 得 过 2.0%。 

炽 灼 失 重 ” 取 本 品 0. 50g， 炽 灼 至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 
过 5.0%。 

氧化 钙 取 新 炽 灼 放 冷 的 本 品 5. 0g， 加 水 30ml 与 醋酸 
70ml 混合 均匀 ， 煮 沸 2 分 钟 ， 放 冷 ， 滤 过 ， 滤 酒 用 稀 醋 酸 
洗涤 ， 合 并 滤液 与 洗 液 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 稀 醋 酸 稀释 至 
刻度 ， 摇 勾 ， 作 为 供 试 品 溶 液 。 精密 量 取 10ml， 加 水 
300ml， 加 三 乙醇 胺 溶液 (3 一 10)10ml 与 45% 氢 氧化 钾 溶 液 
10ml， 放 置 5 分 钟 ， 加 钙 紫 红 素 指示 剂 0. jg， 用 乙 二 胺 四 
醋酸 二 钠 滴定 液 (0. 01mol/L) 滴 定 至 溶液 自 紫 红色 转变 为 蓝 
色 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 Iml 乙 二 胺 四 醋酸 
二 钠 滴 定 液 (0. 0l1mol/L) 相 当 于 0. 5608mg 的 Ca0， 本 品 含 
氧化 钙 不 得 过 0. 50% 。 

铁 盐 取 本 品 50mg， 加 稀 盐 酸 2ml 与 水 23ml 溶解 后 ， 
依法 检查 (通则 0807)， 与 标准 铁 溶液 2. 5ml 制 成 的 对 照 液 
比较 ， 不 得 更 深 (0. 05%)。 

锰 盐 取 本 品 1.0g， 加 水 20ml、 硝 酸 5ml、 硫 酸 5ml 
与 磷酸 1ml， 加 热 煮 沸 2 分 钟 ， 放 冷 ， 加 高 碳酸 钾 2. 0g， 再 
煮沸 5 分 钟 ， 放 冷 ， 移 人 50ml 比 色 管 中 ， 用 无 还 原 性 的 水 
(每 1000ml 水 中 加 硝酸 3ml 与 高 碘 酸 钾 5g， 者 沸 2 分 钟 ， 
放 冷 ) 稀 释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 与 标准 锰 溶 液 ( 取 在 400~500°C 
炽 灼 至 便 重 的 无 水 硫酸 锰 0.275g， 置 1000ml 量 瓶 中 ， 加 水 
适量 使 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 每 lml 相当 于 0. 10mg 的 
Mn)0. 30ml 用 同一 方法 制 成 的 对 照 液 比较 , 不 得 更 深 
(0.003%), 

重金 属 取 本 品 0. 50g， 加 稀 盐酸 10ml 与 水 5ml， 加 热 
溶解 后 ， 煮 沸 1 分 钟 ， 放 冷 ， 滤 过 ， 滤 液 中 加 酚 枉 指示 液 1 
滴 ， 滴 加 和 氨 试 液 适 量 至 溶液 显 淡 红 色 ， 加 醋酸 盐 缓 冲 液 
(pH3. 5)2ml 与 水 适量 使 成 25ml， 加 抗坏血酸 0. 5g 溶解 后 ， 
依法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 放 置 5 分 钟 比 色 ， 含 重金 局 
不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

原盐 取 本 品 0.50g， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml 使 溶解 ， 
依法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0004%)。 

【含量 测定 】 取 本 品 0. 4g， 精 密 称 定 ， 精 密 加 硫酸 滴定 
液 (0. 5mol/1L)25ml 溶解 后 ， 加 甲 基 栓 指示 液 1 滴 ， 用 氢 氧 
化 钠 滴定 液 (lmol/L) 滴 定 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校 
正 。 根 据 消耗 的 硫酸 量 ， 减 去 混 有 的 氧化 钙 (CaO) 应 消耗 的 
硫酸 量 ， 即 得 供 试 量 中 MgO 消耗 的 硫酸 量 。 每 1ml 硫酸 滴 
定 液 (0.5moVL) 相 当 于 20.15mg 的 MgO 或 28.04mg 
的 CaO。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 填 充 剂 和 pH 值 调节 剂 等 。 
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【贮藏 】 密 封 保存 。 
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Qingzhi Yezhuang Shila 
Light Liquid Paraffin 


: [8012-95-1] 

本 品系 从 石油 中 制 得 的 多 种 液 状 饱和 烃 的 混合 物 。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 透 明 的 油状 液体 ; 无 臭 ， 无 味 ; 在 
日 光 下 不 显效 光 。 

本 品 可 与 三 毛 甲 烷 或 乙醚 任意 混 溶 ， 除 曹 麻油 外 ， 与 多 
数 脂 肪 油 均 能 任意 混合 ， 在 乙醇 中 微 溶 ， 在 水 中 不 溶 。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 为 0. 830 一 0. 860。 

黏度 ”本 品 的 运动 黏度 (通则 0633 第 一 法 )， 在 40'C 时 
(毛细 管内 径 为 1. 0mm 十 0. 05mm) 不 得 小 于 12mm’ /s。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 5ml1， 置 卉 塌 中 ， 加 热 并 点 燃 ， 燃 烧 
时 产生 光亮 的 火焰 ， 并 伴 有 石蜡 的 气味 。 

(2) 取 本 品 0.5g， 置 干燥 试管 中 ， 加 等 量 的 硫 ， 振 摇 ， 
加 热 ， 即 产生 硫化 氢 的 臭 气 。 

【检查 】 酸 碱 度 ” 取 本 品 10ml， 加 沸水 10ml 与 酚 栈 指 
示 液 1 滴 ， 强 力 振 摇 ， 溶 液 应 无 色 ; 用 氢 氧 化 钠 滴 定 液 
(0. 02mol/L) 滴 定 至 溶液 显 粉 红色 时 ， 消 耗 氨 氧化 钠 滴定 液 
(0, 02mol/L) 不 得 过 0. 20ml。 

硫化 物 ” 取 本 品 4.0ml， 加 饱和 氧化 铝 的 氢 氧 化 钠 溶 液 
(1 一 5)2 滴 ， 加 乙醇 2ml， 扬 勾 ， 在 70C 水 浴 中 加 热 10 分 
钟 ， 同 时 振 播 ， 放 冷 后 ， 不 得 显 棕 黑 色 。 

稠 环 芳烃 ”精密 量 取 本 品 25ml， 置 分 液 漏斗 中 ， 加 正 
己 烷 25ml 混 匀 后 ， 再 精密 加 二 甲 基 亚 砚 5ml， 剧 烈 振 扬 2 
分 钟 ， 静 置 使 分 层 ， 将 二 甲 基 亚 砚 层 移 至 另 一 分 液 漏斗 中 ， 
用 正己 烷 2ml 振 播 洗涤 后 ， 玉 置 使 分 层 ( 必 要 时 离心 )， 分 取 
二 甲 基 亚 砚 层 作 为 供 试 品 溶液 ; 另 取 正己 烷 25ml， 置 50ml 
分 液 漏斗 中 ， 精 密 加 二 甲 基 亚 砚 5ml， 剧 烈 振 摇 2 分 钟 ， 静 
置 使 分 层 ， 取 二 甲 基 亚 砚 层 作为 空白 溶液 ， 照 紫外 -可 见 分 
光 光 度 法 (通则 0401)， 在 260~ 一 350nm 波长 范围 内 测定 吸光 
度 ， 最 大 吸光 度 不 得 过 0. 10。 

固形 石蜡 ” 取 本 品 适 量 ， 在 105 它 干燥 2 小 时 ， 置 硫酸 
干燥 器 中 放 冷 后 ， 置 50ml 纳 式 比 色 管 中 至 50ml， 密 塞 ， 置 
0 冷却 4 小 时 ， 如 产生 浑浊 ， 与 对 照 液 ( 取 0.01molL 盐酸 
溶液 0. 15ml， 加 稀 硝 酸 6ml 与 硝酸 银 试 液 1. 0ml， 加 水 稀释 
至 50ml， 在 暗 处 放置 5 分 钟 ) 比较 ， 不 得 更 浓 。 

易 炭 化 物 取 本 品 5ml， 置 长 约 160mm、 内 径 约 25mm 
的 比 色 管 中 ， 加 硫酸 [ 含 Hs SO,，94. 5% ~ 95.5% (g/g)] 
5ml， 置 沸水 浴 中 加 热 ，30 秒 后 迅速 取出 ， 密 塞 ， 上 下 强力 
振 播 3 次， 振幅 在 12cm 以 上 ， 时 间 不 超过 3 秒 ， 再 放置 水 
浴 中 加 热 ， 每 隔 30 秒 取 出 ， 如 上 法 振 摇 ， 自 试管 淄 人 水 浴 
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中 起 ,经 10 分 钟 后 取出 ， 静 置 使 分 层 ， 依 法 检查 (通则 
0842) ， 石 螨 层 不 得 显 色 ， 硫酸 层 如 显 色 ， 与 对 照 液 ( 取 比 色 
用 重 铬 酸 钾 液 1. 5m1j、 比 色 用 氧化 钴 液 1. 3ml 与 比 色 用 硫酸 
铜 液 0. 5mij， 加 水 1. 7ml， 再 加 本 品 5ml 混合 制 成 ) 比较 ， 不 
得 更 深 。 

重金 属 ” 取 本 品 1.0g， 置 寺 塌 中 ， 缓 缓 炽 灼 至 炭化 ， 
在 450~550 忆 炽 灼 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 2ml， 置 水 浴 
上 蒸 干 后 ， 依 法 检查 (通则 0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 
百 万 分 之 十 。 

砷 盐 ” 取 本 品 1. 08， 置 圭 塌 中 ， 加 2%% 硝 酸 镁 的 乙醇 溶 
液 10ml， 炽 灼 至 灰 化 (如 有 未 炭化 的 物质 ， 加 硝酸 少许 ， 再 
次 灼 烧 至 灰 化 )， 放 冷 ， 加 盐酸 5ml， 置 水 浴 上 加 热 溶 解 ， 
加 水 23ml， 依 法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 
(0.0002% ) 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 润 滑 剂 和 软 高 基质 等 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 


氢化 大 豆油 
Qinghua Dadouyou 
Hydrogenated Soybean Oil 


[8016-70-4] 

本 品系 豆 科 植物 大 豆 Glycine soya Bentham 的 种 子 提炼 
得 到 的 油 ， 经 精炼 、 脱 色 、 和 氢化 和 除 臭 而 成 。 

【性 状 】〗】 本 品 为 白色 至 淡 黄 色 的 块 状 物 或 粉末 ， 加 热 熔 
融 后 旺 透明 、 淡 黄色 液体 。 

本 品 在 二 握 甲 烷 或 甲 茶 中 易 溶 ， 在 水 或 乙醇 中 不 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (通则 0612 第 二 法 ) 为 66 一 72'C 。 

琶 值 ” 取 本 品 10. 0g， 精 密 称 定 ， 置 250ml 锥 形 瓶 中 ， 
加 乙醇 -甲苯 (1 : 1) 混 合 液 [ 临 用 前 加 酚 本 指示 液 0. 5ml， 
用 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 调 节 至 中 性 ] 50ml， 加 热 使 
完全 溶解 ， 趁 热 用 氢气 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 至 粉红 
色 持 续 30 秒 不 褪 。 酸 值 应 不 大 于 0. 5( 通 则 0713) 。 

过 氧化 值 ”应 不 大 于 5.0( 通 则 0713) 。 

【鉴别 〗 在 脂肪 酸 组 成 检查 项 下 记录 的 色谱 图 中 ， 供 试 
品 溶 液 中 棕榈 酸 甲 酯 峰 、 硬 脂 酸 甲 酯 峰 的 保留 时 间 应 分 别 与 
对 照 品 溶液 中 相应 峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 不 粤 化 物 ”了 到 本 品 5.0g， 精 密 称 定 ， 置 250ml 
锥 形 瓶 中 ， 加 氢 氧 化 钾 乙 醇 溶液 ( 取 氢 氧化 钾 12g， 加 水 
10ml 溶解 ， 用 乙醇 稀释 至 100ml， 播 匀 ， 即 得 )50ml， 加 热 
回流 1 小 时 ， 放 冷 至 25C 以 下 ， 移 至 分 液 漏斗 中 ， 用 水 洗涤 


氢化 大 豆油 


锥 形 瓶 2 次 ， 每 次 50ml， 洗 液 并 人 分 液 漏 斗 中 ; 用 乙醚 提 
取 3 次 ， 每 次 100ml; 合并 乙醚 提取 液 ， 用 水 洗涤 乙醚 提取 
液 3 次 ， 每 次 40ml， 静 置 分 层 ， 弃 去 水 层 ， 依 次 用 3% 和 氨 氧 
化 钾 溶 液 与 水 洗涤 乙醚 层 各 3 次 ， 每 次 40ml， 再 用 水 40ml 反 
复 洗涤 乙醚 层 直至 最 后 洗 液 中 加 酚 酸 指示 液 2 滴 不 显 红 色 ; 
转移 乙醚 提取 液 至 已 恒 重 的 蒸发 阵 中 ， 用 乙醚 10ml 洗涤 分 液 
漏斗 ， 洗 液 并 人 蒸发 和 中 ， 置 50C 水 浴 上 蒸 去 乙 栈 ， 用 丙酮 
6ml 溶解 残渣 ， 置 空气 流 中 挥 去 丙酮 。 在 105 仿 干燥 至 连续 两 
次 称 重 之 差 不 超 过 lmg， 不 皂 化 物 不 得 过 1. 0%% 。 

用 中 性 乙醇 20ml 溶 解 残 酒 ， 加 酚 酌 指示 液 数 滴 ， 用 
乙醇 制 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 1Imol/L)@ 滴 定 至 粉红 色 持 续 
30 秒 不 褪色 ， 如 消耗 乙醇 制 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 
超过 0. 2ml， 残 渣 总 量 不 能 当 作 不 皂 化 物 重量 ， 试 验 必 
须 重 做 。 

碱 性 杂质 ” 取 本 品 2.0g， 置 锥 形 瓶 中 ， 加 乙醇 1. 5ml 
与 甲 茶 3ml， 缓 缓 加 热 溶解 ， 加 0.04%% 溴 酚 蓝 乙醇 溶液 
0. 05ml， 用 盐酸 滴定 液 (0. 01mol/L)? 滴 定 至 溶液 变 为 黄色 ， 
消耗 盐酸 滴定 液 (0. 01mol/L) 不 得 过 0. 4ml。 

水 分 取 本 品 1. 0g， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 
2) 测 定 ， 含 水 分 不 得 过 0. 3%。 

镍 ，” 取 镍 标准 溶液 适量 ， 用 水 稀释 制 成 每 Iml 中 含 
0. lpg 的 溶液 ， 作 为 对 照 品 溶液 ; 取 本 品 5. 0g， 精 密 称 定 ， 
置 卉 声 中 ， 缓 缓 加 热 至 炭化 完全 ， 在 600 伟 灼 烧 至 成 白色 灰 
状 物 ， 放 冷 ， 加 稀 盐 酸 4ml 溶解 并 定量 转移 至 25ml 量 瓶 中 ， 
加 硝酸 0. 3ml， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 名， 作为 供 试 品 溶液 。 
精密 量 取 对 照 品 溶液 0oml、1. 0ml、2. 0ml、3. 0ml,， 分别 置 
10ml 量 瓶 中 ， 精 密 加 供 试 品 溶液 2. 0ml， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 。 取 上 述 各 溶液 ， 照 原子 吸收 分 光 光 度 法 (通则 0406 第 
二 法 )， 在 232. onm 的 波长 处 测定 ， 按 标准 加 入 法 计算 ， 即 
得 。 含 镍 量 不 得 过 百 万 分 之 一 。 

脂肪 酸 组 成 ” 取 本 品 0.1g， 置 50ml 圆 底 烧瓶 中 ， 加 
0. 5mol/L 氢 氧 化 钾 甲 醇 溶 液 4ml， 在 水 浴 中 加 热 回 流 10 分 
钟 ， 放 冷 ， 加 14% 三 气 化 硼 甲 醇 溶液 5ml， 在 水 浴 中 加 热 回 
流 2 分 钟 ， 放 冷 ， 加 正己 烷 5ml， 继 续 在 水 浴 中 加 热 回 流 1 
分 钟 ， 放 冷 ， 加 饱和 和 握 化 钠 溶 液 10ml， 扬 匀 ， 静 置 使 分 层 ， 
取 上 层 液 ， 加 少量 无 水 硫酸 钠 干 燥 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 照 气 
相 色 谱 法 (通则 0521) 试 验 。 以 100% 和 氰 两 基 聚 硅 氧 烷 为 固定 
液 ， 起 始 温度 为 120'C ， 维 持 3 分 钟 ， 以 每 分 钟 10CC 的 速率 
升温 至 180'C ， 维 持 5. 5 分钟 ， 再 以 每 分 钟 15C 的 速率 升温 
至 215C， 维 持 3 分 钟 ; 进 样 口 温度 250'C， 检 测 器 温度 
280C 。 另 分 别 取 肉 豆 闲 酸 甲 酯 、 棕 榈 酸 甲 酷 、 硬 脂 酸 甲 酯 、 
油 酸 甲 酯 、 亚 油 酸 甲 酯 、 亚 麻 酸 甲 酯 、 花 生 酸 甲 酯 与 二 十 二 


全 乙醇 制 氧 氧化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 的 制备 ， 取 50% 氨 氧化 钠 溶 液 2ml， 加 乙醇 250ml( 如 溶液 浑 当 ， 配 制 后 放置 过 夜 ， 取 上 清 液 再 
标定 )。 取 茜 甲 酸 约 0. 2g， 精 密 称 定 ， 加 乙醇 10ml 和 水 2ml 溶解 ， 加 酚 本 指示 液 2 滴 ， 用 上 述 滴定 液 滴定 至 溶液 显 持续 浅 粉红 色 。 每 Iml 乙 
醇 制 氧 氧化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 12. 21mg 的 葵 甲 酸 。 根 据 本 液 的 消耗 量 与 葵 甲 酸 的 取 用 量 ， 计 算出 本 液 的 浓度 。 


» S37 。 
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碳 烷 酸 甲 酯 对 照 品 适 量 ， 加 正己 烷 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 
各 含 0. 5mg 的 溶液 ， 取 0. 2nl 注入 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 
图 ， 理 论 板 数 按 棕榈 酸 甲 酯 峰 计 算 不 低 于 20 000， 各 色谱 峰 
的 分 离 度 应 符合 要 求 。 取 供 试 品 溶液 0. 2pl 注入 气相 色谱 
仪 记录 色谱 图 ， 按 面积 妇 一 化 法 计算 ， 碳 链 小 于 14 的 饱 
和 脂肪 酸 不 大 于 0.1%， 肉 豆 瓯 酸 不 大 于 0.5% ， 棕 榈 酸 应 
为 9.0% 一 16.0% ， 硬 脂 酸 应 为 79.0%% 一 89.0%， 油 酸 不 大 
于 4.0%， 亚 油 酸 不 大 于 1.0% ， 亚 麻 酸 不 大 于 0.2%， 花 生 
酸 不 大 于 1.0% ， 二 十 二 碳 烷 酸 不 大 于 1.0% 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 润 滑 剂 和 释放 阻 滞 剂 等 。 

【贮藏 】 谈 光 ， 密 封 ， 在 凉 暗 处 保存 。 


氢化 莉 麻 油 
Qinghua Bimayou 


Hydrogenated Castor Oil 


Cs Hs (Cis HasO: )。 939. 50 
[8001-78-3] 

本 品系 由 草 麻 油 氢化 制 得 ， 主 要 成 分 为 12- 羟 基 硬 脂 酸 
甘油 三 酯 。 

【性 状 】〗 本 品 为 白色 至 淡 黄 色 的 粉末 、 块 状 物 或 片 状 物 。 

本 品 在 二 毛 甲 烷 中 微 溶 ， 在 乙醇 中 极 微 溶解 ， 在 水 或 石 
油 醚 中 不 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (通则 0612) 为 85~88'C 。 

酸 值 ”应 不 大 于 4.0( 通 则 0713) 。 

羟 值 ”应 为 150~165( 通 则 0713) 。 

碘 值 ”应 不 大 于 5. 0( 通 则 0713) 。 

皂 化 值 ”应 为 176 一 182( 通 则 0713) 。 

【检查 】 碱 性 杂质 ” 取 本 品 1. 0g， 加 乙醇 1. 5ml 与 甲苯 
3ml， 温 热 使 溶解 ， 加 0. 04% 溴 酚 蓝 乙醇 溶液 1 滴 ， 趁 热 用 
盐酸 滴定 液 (0. 01mol/EL) 滴 定 至 溶液 变 为 黄色 ， 消 耗 盐酸 滴 
定 液 (0.01mol/L) 不 得 过 0. 2ml。 

镍 ” 取 镍 标准 溶液 适量 ， 用 0. 5% 稀 硝酸 定量 稀释 制 成 
每 1ml 中 分 别 含 0、0.005、0. 025、0. 050 与 0.075mg 的 溶 
液 ， 作 为 对 照 品 溶液 ; 取 本 品 0.5g， 精 密 称 定 ， 加 硝酸 10ml 
消解 ， 将 消解 液体 用 水 转移 至 25ml 量 瓶 中 ， 加 0.04molL 硝 
酸 镁 溶液 与 0. 87mol/L 磷酸 二 和 气 铵 溶液 各 1ml， 用 水 稀释 至 
刻度 ， 摇 句 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 同 法 制备 试剂 空白 溶液 ， 照 
原子 吸收 分 光 光 度 法 (通则 0406 第 一 法 )， 在 232. 0nm 波长 处 
测定 ， 计 算 ， 即 得 。 含 镍 量 不 得 过 百 万 分 之 五 。 

重金 属 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0821 第 二 法 )， 
含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 ” 取 本 品 1.0g8， 置 150ml 锥 形 瓶 中 ， 加 硫酸 5ml， 


加 热 完 全 碳化 后 ， 逐 滴 加 入 浓 过 氧化 氢 溶 液 (如 发 生 大 量 泡 


沫 ， 停 止 加 热 并 旋转 锥 形 瓶 ， 防 止 未 反应 物 在 瓶 底 结 块 )， 
* 538 。 
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直至 溶液 无 色 。 放 冷 ， 小 心 加 水 10ml， 青 加 热 至 三 氧化 硫 
气体 出 现 ， 放 冷 ， 缓 缓 加 水 适量 使 成 28ml， 依 法 检查 (通则 
0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0002%)。 

脂肪 酸 组 成 取 本 品 0.1g， 置 50ml 锥 形 瓶 中 ， 加 
0. 5mol/L 氢 氧 化 钠 甲 醇 溶液 2ml， 在 65 人 水 浴 中 加 热 回流 
约 30 分 钟 ， 放 冷 ， 加 15%% 三 氟 化 硼 甲醇 溶液 2ml， 再 在 
65C 水 浴 中 加 热 回 流 30 分 钟 ， 放 冷 ， 加 庚 烷 4ml， 继 续 在 
65C 水 浴 中 加 热 回流 5 分 钟 后 ， 放 冷 ， 加 饱和 和 氯 化 钠 溶液 
10ml， 摇 匀 ， 静 置 使 分 层 ， 取 上 层 液 2m1， 用 水 洗涤 3 次 ， 
每 次 2ml， 在 上 层 液 经 无 水 硫酸 钠 干 燥 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 
照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 。 以 键 合 聚 乙 二 醇 为 固定 液 ， 
起 始 温度 为 230'C ， 维 持 11 分 钟 ， 以 每 分 钟 5C 的 速率 升温 
至 250"C ， 维 持 10 分 钟 ， 进 样 口 温度 为 260C ;检测 器 温度 
为 270C 。 分 别 取 棕榈 酸 甲 酯 、 硬 脂 酸 甲 酯 、 花 生 酸 甲 酯 、 
12- 氧 硬 脂 酸 甲 酯 与 12- 羟 基 硬 脂 酸 甲 酯 对 照 品 ， 加 正己 烷 溶 
解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 各 含 0. 1mg 的 溶液 ， 取 lul 注入 气相 
色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 理 论 板 数 按 12- 羟 基 硬 脂 酸 甲 酯 峰 计 
算 不 低 于 10 000， 各 色谱 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 取 供 试 品 
溶液 lxl 注 人 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 按 面积 归 一 化 法 计 
算 ， 棕榈 酸 不 大 于 2.0%， 硬 脂 酸 应 为 7.0 引 一 14.0%， 花 
生 酸 不 大 于 1.0% ，12- 氧 硬 脂 酸 不 大 于 5. 0%，12- 羟 基 硬 脂 
酸 应 为 78.0%% 一 91.0%， 其 他 脂肪 酸 不 大 于 3.0%。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 乳 化 剂 和 软膏 基质 等 。 

【贮藏 3 遮光， 密闭 保存 。 


氨 和 氧化 钠 
Qingyanghuano 
Sodium Hydroxide 


NaOH 40.00 
[1310-73-2] 
本 品 含 总 碱 量 作为 氢 氧 化 钠 (NaOH) 计 算 ， 应 为 97.0%% 一 
100. 5%; 总 碱 量 中 碳酸 钠 (NasCO; ) 不 得 过 2. 0% 。 
【性 状 〗 本 品 为 熔 制 的 白色 干燥 颗粒 、 块 、 棒 或 薄片 ; 
质 坚 脆 ， 折 断面 显 结晶 性 ; 引 湿性 强 ， 在 空气 中 易 吸 收 二 氧 
化 碳 。 
本 品 在 水 或 乙醇 中 易 溶 。 
【上 鉴别】 本 品 的 水 溶液 显 钠 盐 的 鉴别 反应 (通则 0301)， 
【检查 】 碱 度 ” 取 本 品 ， 加 水 溶解 制 成 每 lml 中 含 0. 1mg 
的 溶液 ， 依 法 测定 (通则 0631) ，pH 值 不 得 小 于 11. 0。 
溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 1.0g， 加 水 20ml 溶解 ， 
依法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 应 澄清 无 色 。 
氢化 物 ” 取 本 品 0.50g， 依 法 检查 (通则 0801) 与 标准 握 
化 钠 溶液 2. 5ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 005%)。 
硫酸 盐 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0802)， 与 标准 
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硫酸 钾 溶 液 1. 5ml 制 成 的 对 照 液 比较 . 不 得 更 浓 (0.015%%) 。 

钾 盐 取 本 品 0.25g， 加 水 5ml 溶解 后 ， 加 醋酸 使 成 酸性 ， 
置 冰 浴 中 冷却 ， 再 加 亚 硝酸 钴 钠 试 液 数 滴 ， 不 得 产生 浑浊 。 

铝 盐 与 铁 盐 ” 取 本 品 5.0g， 加 稀 盐酸 50ml 溶解 后 ， 者 
沸 ， 放 冷 ， 加 氨 试 液 使 成 碱 性 ， 滤 过 ， 滤 涛 用 水 500ml 洗 
净 ， 并 炽 灼 至 恒 重 ， 遗 留 残渣 不 得 过 5mg。 

铁 盐 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 10mi 与 盐酸 2. 5ml 溶解 后 ， 
加 水 溶解 使 成 25ml， 依 法 检查 (通则 0807) 与 标准 铁 溶液 
1. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 001%)。 

重金 赂 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 5ml 与 稀 盐 酸 11ml 溶解 
后 ， 煮 沸 ， 放 冷 ， 加 酚 本 指示 液 1 滴 与 氨 试 液 适量 至 溶液 显 
淡 红 色 ， 加 醋酸 盐 缓冲 液 (pH3.5)2ml 与 水 适量 使 成 25ml， 
依法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 
sr 

【含量 测定 】 取 本 品 1. 5g， 精 密 称 定 ， 加 新 沸 过 的 冷水 
40ml 溶解 ， 放 冷 至 室温 ， 加 酚 酸 指示 液 3 滴 ， 用 硫酸 滴定 
液 (0. 5mol/L) 滴 定 至 红色 消失 ,记录 消耗 硫酸 滴定 液 的 体 
积 ， 再 加 甲 基 橙 指示 液 2 滴 ， 继 续 滴 加 硫酸 滴定 液 至 显 持续 
的 栖 红 色 。 根 据 消耗 硫酸 滴定 液 的 体积 ， 算 出 供 试 量 中 的 总 
碱 量 (作为 NaOH 计算 )， 并 根据 加 甲 基 检 指示 液 后 消耗 硫 
酸 滴定 液 的 体积 ， 算 出 供 试 量 中 Na CO: 的 含量 。 每 1ml 硫 
酸 滴定 液 (0. 5mol/L) 相 当 于 40. 00mg 的 NaOH 或 106. 0mg 
的 Nas CO;。 

【类 别 】 药 用 辅料 ，pH 值 调 节 剂 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 


和 氢 和 氧化 钊 
Qingyanghuajia 
Potassium Hydroxide 


KOH 56.11 
[1310-58-3] 

本 品 通过 毛 化 钾 电解 制 得 。 含 KOH 不 得 少 于 85. 0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 的 固体 ， 呈 小 丸 状 、 薄 片 状 、 棒 状 
或 其 他 形状 ; 质 坚 、 脆 ， 具 有 结晶 断裂 面 ， 易 吸收 空气 中 水 
分 与 二 氧化 碳 。 

本 品 在 水 中 极 易 溶解 ， 在 乙醇 中 易 溶 。 

【 监 别 (1) 取 本 品 50mg， 加 水 500ml 溶解 ， 溶 液 呈 
碱 性 。 

(2) 本 品 的 水 溶液 显 钾 盐 的 鉴别 反应 (通则 0301) 。 

【检查 】 溶 液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 5g， 加 新 沸 过 的 
冷水 50ml 溶解 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 
应 澄清 无 色 。 

所 化物 ” 取 含 量 测定 项 下 供 试 品 溶液 sml， 滴 加 硝酸 使 
成 中 性 ， 加 水 至 25ml， 依 法 检查 (通则 0801)， 与 标准 氯 化 


氨 氧 化 钊 


钠 溶 液 2. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 01%)。 

硫酸 盐 ” 取 本 品 2.0g， 加 水 适量 溶解 ， 加 盐酸 溶液 
(1 一 2) 使 成 中 性 ， 加 水 至 40ml， 再 加 上 述 盐酸 溶液 5ml， 依 
法 检查 (通则 0802) ， 与 标准 硫酸 钾 溶 液 1. 0ml 制 成 的 对 照 
液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0. 005%)。 

碳酸 盐 以 含量 测定 项 下 测 得 的 碳酸 钾 (K;CO;) 含 量 计 
算 ， 应 不 得 过 2. 0%。 

磷酸 盐 下 本 品 0.5g， 加 水 适量 使 溶解 ， 滴 加 硝酸 使 
成 显著 酸性 ， 加 水 至 100ml， 加 钼 酸 锐 硫酸 试 液 4ml 与 氢化 
亚 锡 试 液 0. 1ml， 充 分 振 摇 ， 放 置 10 分 钟 ， 与 标准 磷酸 盐 
溶液 (精密 称 取 磷酸 二 氢 钾 143mg， 置 1000ml 量 瓶 中 ， 加 水 
溶解 并 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 临 用 前 精密 量 取 5ml， 置 100ml 
量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 即 得 。 每 1ml 相当 于 5pg 
的 PO, )2. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 (0. 002%)。 

钠 取 本 品 2.0g， 置 250ml 量 瓶 中 ， 加 水 适量 溶解 ， 
加 盐酸 溶液 (1 一 2 使 成 中 性 后 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 精 
密 量 取 1. 0ml， 共 4 份 ， 分 别 置 4 只 100ml 量 瓶 中 ， 分 别 精 
密 加 入 标准 钠 溶 液 (每 ml 相当 于 lmg 的 Na)0、0.1、0. 2、 
0. 3ml， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 。 照 原子 吸收 分 光 光 度 法 ( 通 
则 0406 第 二 法 )， 在 589nm 波长 处 测定 ， 计 算 ， 含 钠 不 得 
过 1.0%。 

铝 盐 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 适量 溶解 ， 加 盐酸 溶液 (1 一 
2) 使 成 中 性 后 ， 加 水 稀释 至 20ml， 加 30% 醋 酸 溶液 2ml 与 
10% 抗 坏 血 酸 溶液 2ml， 摇 匀 ， 加 醋酸 -醋酸 贸 缓 冲 液 
(pH4. 5) 20ml 与 玫 红 三 羧 酸 铵 溶液 ( 称 取 玫 红 三 羧 酸 匀 
0.25g 与 阿拉 伯 胶 5g， 加 水 250ml， 温 热 溶 解 ， 加 醋酸 饶 
87g， 溶 解 后 ， 加 盐酸 50ml， 加 水 稀释 至 500ml)3ml， 加 水 
稀释 至 50ml， 摇 名 ， 放 置 15 分 钟 ， 与 标准 铝 溶液 [精密 称 
取 硫 酸 铝 钾 1.759g， 置 1000ml 量 瓶 中 ， 加 水 适量 溶解 ， 加 
硫酸 溶液 (1->4)10ml， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 名， 即 得 。 每 
lml 相当 于 0. lmg 的 Al10. 5ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 
深 (0. 005%)。 

铁 盐 ” 取 本 品 1. 0g， 加 水 10ml 溶解 ， 加 盐酸 溶液 (1 一 
2) 调 节 pH 值 至 2， 加 水 至 25ml， 依 法 检查 (通则 0807) ， 与 
标准 铁 溶液 1. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 (0. 001%)。 

重金 属 取 本 品 1. 0g， 加 水 适量 溶解 ， 加 硝酸 2ml， 水 
浴 燕 干 ， 取 残 酒 加 水 适量 溶解 ， 用 0. lmol/L 氢 氧 化 钠 溶液 
调节 pH 值 至 4， 加 水 至 20ml， 加 醋酸 盐 缓 冲 液 (pH 3.5) 
2ml， 再 加 水 稀释 至 25ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 
含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 10g,， 迅速 精密 称 定 ， 置 250ml 量 
瓶 中 ， 加 新 沸 过 的 冷水 适量 溶解 后 ， 放 冷 至 室温 ， 加 水 稀释 
至 刻度 ， 摇 匀 ， 精 密 量 取 50ml， 置 500m] 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 
加 新 沸 过 的 冷水 95ml 与 10% 握 化 钢 溶 液 5ml， 密 塞 ， 播 匀 ， 
放置 15 分 钟 ， 加 酚 本 指示 液 2 滴 ， 用 盐酸 滴定 液 (1mol/L) 
滴定 至 溶液 红色 消失 ， 记 录 消 耗 盐酸 滴定 液 (l1mol/L) 的 体 
积 (Vi)， 再 加 甲 基 红 -省 甲 酚 绿 混合 指示 液 10 滴 ， 继 续 用 盐 
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酸 滴定 液 (1mol/L) 滴 定 至 溶液 由 绿色 变 为 上 暗 红 色 ， 煮 淖 2 
分 钟 ， 冷 却 后 ， 再 滴定 至 溶液 显 瞳 红色 。 记 录 消 耗 盐酸 滴定 
液 (1mol/L) 的 体积 (V;)。 根 据 消 耗 体 积 (V;), 算出 供 试 量 
中 KOH 的 含量 ， 并 根据 加 甲 基 红 - 溴 甲 酚 绿 混合 指示 液 后 
消耗 的 体积 (V: 一 Vi )， 算 出 供 试 量 中 K:CO, 的 含量 。 每 
lml 盐酸 滴定 液 (lmol/L) 相 当 于 56. 1lmg 的 KOH 或 相当 于 
69. 10mg 的 K,CO;。 

【类 别 】 药 用 辅料 ，pH 值 调 节 剂 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 


胆 醇 
Danguchun 
Cholesterol 


Ca HssO 386.7 
[57-88-5] 

本 品系 由 动物 器 官 提 到、 精制 而 得 。 本 品 为 胆 当 -5 烯 - 
38 - 醇 。 按 干燥 品 计算 ， 含 胆固醇 (Cz He O) 不 得 少 
于 95.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 片 状 结晶 ; 无 臭 。 

本 品 在 三 氢 甲 烷 中 易 溶 ， 在 乙醚 中 溶解 ， 在 丙酮 、 乙 酸 
乙 酯 或 石油 醚 中 略 溶 ， 在 乙醇 中 微 深 ， 在 水 中 不 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (通则 0612) 为 147 一 150C 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 ， 精 密 称 定 ， 加 二 氧 六 环 溶解 并 定量 稀 
释 制 成 每 1ml 中 含 20mg 的 溶液 ， 依 法 测定 (通则 0621)， 比 
旋 度 应 为 一 34" 至 一 38"。 

【 监 别 (1) 取 本 品 约 10mg， 加 三 氯 甲烷 1ml 溶解 后 ， 
加 硫酸 1Iml， 三 所 甲烷 层 显 血红 色 ， 硫 酸 层 对 光 侧 视 应 显 绿 
色 荧 光 。 

(2) 取 本 品 约 5mg， 加 三 握 甲 烷 2ml 使 溶解 ， 加 醋 醋 
lml,， 硫酸 1 滴 ， 即 显 粉红 色 ， 迅 速 变 为 蓝 色 ， 最 后 呈 亮 
绿色 。 

(3) 取 本 品 与 胆固醇 对 照 品 适量 ,分 别 加 丙酮 制 成 每 
lml 约 含 2mg 的 溶液 作为 供 试 品 和 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色 谱 
法 (通则 0502) 试 验 ， 吸取 上 述 两 种 溶液 各 20pl， 分 别 点 于 
同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ， 以 乙酸 乙 酯 -甲苯 (1 : 2) 为 展开 剂 ， 
展开 ， 取出， 景 干 ， 喷 以 30% 三 氢化 镜 的 三 握 甲 烷 溶 液 ， 
于 105C 干 燥 5 分 钟 ， 立 即 检视 ， 供 试 品 溶液 所 显示 主 斑 点 
的 位 置 和 颜色 应 与 对 照 品 溶液 的 主 斑点 相同 。 
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(4) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 ( 通 则 
0402) 。 

【检查 】 酸 度 ” 取 本 品 1.0g， 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 加 乙醚 
10ml 溶解 后 ， 精 密 加 入 0. lmol/L 氨 氧 化 钠 溶 液 10ml， 振 
摇 约 1 分 钟 ， 组 缓 加 热 除去 乙醚 ， 煮 沸 5 分 钟 ， 放 冷 ， 加 水 
10ml， 在 磁力 搅拌 下 加 酚 栈 指示 液 2 滴 ， 用 硫酸 滴定 液 
(0. 05molL) 滴 定 至 粉红 色 消 失 ， 同 时 做 空白 试验 。 空 白 试 
验 消耗 的 硫酸 滴定 液 毫升 数 与 供 试 品 消耗 的 硫酸 滴定 液 毫 升 
数 之 差 不 得 过 0. 3ml。 

乙醇 中 不 溶 物 取 本 品 0. 5g， 加 乙醇 50ml,， 温 热 使 溶 
解 后 ， 静 置 2 小 时 ， 不 得 产生 沉淀 或 浑浊 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105C 干 燥 至 恒 重 , 减 失重 量 不 
得 过 0. 3% (通则 0831)。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 lg， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 残 
渣 不 得 过 0.1%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残渣 项 下 遗留 的 残渣 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 量 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 取 本 品 1.0g， 加 氢 氧 化 钙 1.0g， 混合 ， 加 水 少 
量 搅 拌 均匀 , 干燥 后 ， 先 用 小 火烧 和 灼 使 炭化 ， 再 在 500 一 
600 驴 炽 灼 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml 使 溶 
解 ， 依 法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0002%)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (通则 0512) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适应 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ， 以 甲醇 为 流动 相 ， 用 蒸发 光 散 射 检测 器 检测 。 精 
密 量 取 对 照 品 溶液 (每 1ml 中 含 胆 固 醇 0. 1mg)20pyl， 注 入 液 
相 色 谱 仪 ， 理 论 板 数 按 胆 固 醇 峰 计算 应 不 低 于 5000， 重 复 
进 样 5 次， 胆固醇 峰 面 积 的 相对 标准 偏差 应 不 大 于 2. 0%。 

测定 法 ” 取 胆 天 醇 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ， 分 别 用 无 水 
乙醇 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 胆固醇 0.05mg、 
0.1mg、0.2mg、0. 3mg、0. 5mg 的 溶液 作为 对 照 品 溶液 ， 
精密 量 取 各 20pl， 分别 注入 液 相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 以 
对 照 品 溶液 浓度 的 对 数值 与 相应 的 峰 面 积 对 数值 计算 回归 
方程 ， 相 关系 数 (7) 应 不 小 于 0. 99; 另 取 本 品 适量 ,精密 
称 定 ， 用 无 水 乙醇 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 胆 固 
醇 0. 125mg 的 溶液 ， 同 法 测定 ， 用 回归 方程 计算 供 试 品 
胆固醇 的 含量 ， 即 得 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 乳 化 剂 和 软 高 基质 等 。 

【贮藏 】 谈 光 ， 密 闭 保存 。 


一 太 == 
亮 氨 酸 
Liang’ ansuan 


Leucine 


见 二 部 品种 正文 。 
【类 别 】 药 用 辅料 ， 抗 氧 剂 及 增 溶剂 等 。 
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活性 炭 ( 供 注射 用 ) 
Huoxingtan (Gongzhusheyong) 
Activated Charcoal (For Injection) 


[7440-44-0] 

本 品系 由 木炭 、 各 种 果 壳 和 优质 煤 等 作为 原料 ， 通 过 物 
理 和 化 学 方法 对 原料 进行 破碎 、 过 筛 、 催 化 剂 活化 、 漂 洗 、 
烘 干 和 筛选 等 一 系列 工序 加 工 制造 而 成 具有 很 强 吸 附 能 力 的 
多 和 孔 疏 松 物质 。 

性 状 〗】 本 品 为 黑色 粉 未， 无 臭 ， 无 味 ， 无 砂 性 。 

【鉴别 】 取 本 品 0. 1g， 置 耐 热 玻 璃 管 中 ， 在 缓 缓 通 入 下 
缩 空气 的 同时 ， 在 放置 样品 的 玻璃 管 处 ， 用 酒精 灯 加 热 灼 烧 
(注意 不 应 产生 明火 )， 产 生 的 气体 通 人 氨 氧 化 钙 试 液 中 ， 即 
生成 白色 沉淀 。 

【检查 】 酸 碱 度 ” 取 本 品 2.5g， 加 水 50ml， 煮 沸 5 分 
钟 ， 放 冷 ， 滤 过 ， 滤 酒 用 水 洗涤， 合并 滤液 与 洗 液 使 成 
50ml; 滤液 应 澄清 ， 过 石 荔 试 纸 应 显 中 性 反应 。 

气 化 物 ” 取 酸 碱 度 项 下 的 滤液 10ml， 加 水 稀释 成 
200ml， 播 匀 ， 分 取 20ml， 依 法 检查 (通则 0801)， 与 标准 毛 
化 钠 溶液 5, 0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0.1%%)。 

硫酸 盐 ” 取 酸碱度 项 下 剩余 的 滤液 20ml， 依 法 检查 ( 通 
则 0802) ， 与 标准 硫酸 钾 溶 液 5. 0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 
得 更 浓 (0.05%% ) 。 

未 炭化 物 ” 取 本 品 0.,25g， 加 所 氧化 钠 试 液 10ml， 者 沸 ， 
滤 过 ;滤液 如 显 色 ， 与 对 照 液 ( 取 比 色 用 氯 化 钴 液 0. 3ml， 比 
色 用 重 铬 酸 钾 液 0. 2ml， 水 9. 5ml 混合 制 成 比较， 不 得 更 深 。 

硫化 物 ” 取 本 品 0.5g， 加 水 20ml 与 盐酸 5ml， 煮 沸 ， 
燕 气 不 能 使 湿润 的 醋酸 铅 试纸 变 黑 。 

和 氰 化 物 ” 取 本 品 5g， 至 疗 馏 瓶 中 ， 加 水 50ml 与 酒石酸 
2g， 蒸 饮 ， 馅 出 液 用 置 于 冰 水 浴 的 吸收 液 吸收 ， 吸 收 液 为 氧 
氧化 钠 试 液 2ml 和 水 10ml， 蒸 馏 出 约 25ml 馏 出 液 ， 加 水 稀 
释 至 50ml， 加 入 12 滴 硫 酸 亚 铁 试 液 ， 加 热 至 几乎 沸腾 ， 放 
冷 ， 加 盐酸 试 液 1ml， 溶 液 应 不 变 蓝 。 

乙醇 中 溶解 物 ” 取 本 品 2. 0g， 加 乙醇 50ml 煮沸 回流 10 
分 钟 ， 立 即 滤 过 ， 滤 液 用 乙醇 稀释 至 50m1， 取 滤液 40ml， 
105 并 干燥 至 恒 重 ， 遗 留 残渣 不 得 过 8mg。 

荧光 物质 ” 取 本 品 10. 0g， 至 蒸 馅 瓶 中 ， 加 入 100ml 环 
己 烷 ， 蒸 馆 2 小 时 ， 饮 出 液 用 环 己 烷 稀释 至 100ml， 作 为 供 
试 品 溶 液 。 取 奎 宁 ， 精 密 称 定 ， 加 0. 005mol/L 的 硫酸 溶液 
溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 奎 宁 83ng 的 对 照 溶液 ， 照 
紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 在 365nm 波长 处 分 别 测 
定 吸 光度 ， 供 试 品 溶液 的 吸光 度 应 小 于 对 照 溶液 的 吸光 度 。 

酸 中 溶解 物 取 本 品 1. 0g， 加 水 20ml 与 盐酸 5ml， 者 
沸 5 分 钟 ， 滤 过 ， 滤 湘 用 热 水 10ml 洗 净 ， 合 并 滤液 与 洗 液 ， 


活性 炭 ( 供 注射 用 ) 


加 硫酸 1ml， 茹 和 干 后 ， 炽 灼 至 恒 重 ， 遗 留 残渣 不 得 过 8mg。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 120C 干燥 至 伍 重 ， 减 失重 量 不 
得 过 10. 0%% (通则 0831) 。 

炽 灼 残 湾 ” 取 本 品 约 0.50g， 加 乙醇 2 一 3 滴 湿 润 后 ， 
依法 检查 (通则 0841) ， 遗 留 残渣 不 得 过 3. 0%， 

铁 盐 ” 取 本 品 1. 0g， 加 lmol/L 盐酸 溶液 25ml， 者 沸 5 
分 钟 ， 放 冷 ， 滤 过 ， 用 热 水 30ml 分 次 洗涤 残 演 ， 合 并 滤液 
与 洗 液 加 水 至 100ml， 播 匀 : 精密 量 取 5ml， 置 50ml 纳 氏 比 
色 管 中 ， 依 法 检查 (通则 0807)， 与 标准 铁 溶液 1. 0ml 制 成 
的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 (0. 02%)。 

锌 盐 取 本 品 1.0g， 加 水 25ml， 煮 沸 5 分 钟 ， 放 冷 ， 滤 
过 ， 用 热 水 30ml 分 次 洗 淋 残渣 ， 合 并 滤液 与 洗 液 ， 加 水 至 
100ml， 摇 匀 ; 精密 量 取 10ml， 置 50ml 纳 氏 比 色 管 中 ， 加 抗 坏 
血 酸 0. 5g， 加 盐酸 溶液 (1~>2)4mi 与 亚 铁 氰 化 钾 试 液 3ml， 加 水 
稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 如 发 生 浑 沪 ， 与 标准 锌 溶液 [精密 称 取 硫 酸 
锌 (ZnSO,。7H:O)44mg， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 溶解 并 稀释 至 
刻度 ， 摇 勺 ， 精 密 量 取 10ml， 置 另 一 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 
至 刻度 ， 摇 名， 即 得 。 每 lml 相当 于 10pg 的 Znj0, 5ml 用 同一 
方法 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 005%% ) 。 

重金 属 ” 取 本 品 1.0g， 加 稀 盐酸 10ml 与 澳 试 液 sml， 者 
沸 5 分 钟 ， 滤 过 、 滤 酒 用 沸水 35ml 洗 淋 ， 合 并 滤液 与 洗 液 ， 加 
水 至 5oml， 摇 匀 ; 分 取 20ml， 加 酚 酸 指示 液 1 滴 ， 并 滴 加 氨 试 
液 至 溶液 显 淡 红 色 ， 加 醋酸 盐 缓冲 液 (pPH3. 5)2ml 与 水 适量 至 
25ml， 加 抗坏血酸 0. 5g 溶解 后 ， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 
5 分 钟 时 比 色 ， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 三 十 。 

骸 着 力 (1) 取 干燥 至 恒 重 的 本 品 1. 0g， 加 0. 12% 硫 酸 
奎 宁 溶液 100ml， 在 室温 不 低 于 20C 下 ， 用 力 振 播 5 分 钟 ， 
立即 用 干燥 的 中 速 滤纸 滤 过 ， 分 取 续 滤液 10ml， 加 盐酸 1 
滴 与 碘 化 汞 钾 试 液 5 滴 ， 不 得 发 生 浑浊 。 

(2) 取 两 个 100ml 具 塞 量 简 ， 一 简 加 干燥 至 恒 重 的 本 品 
0. 25g， 再 分 别 精密 加 入 0, 1% 亚 甲 蓝 溶液 各 50ml， 密 塞 ， 在 室 
温 不 低 于 20C 下 ,强力 振 摇 5 分 钟 ， 将 两 简 中 的 溶液 分 别 用 干 
燥 的 中 速 滤纸 滤 过 ， 精密 量 取 续 滤液 各 25ml， 分 别 置 两 个 
250ml 量 瓶 中 ， 各 加 10% 醋 酸 钠 溶液 50ml， 播 匀 后 ， 在 不 断 旋 
动 下 ， 精 密 加 碘 滴 定 液 (0.05moML)35ml， 密 塞 ， 播 匀 ， 放 时 
每 隔 10 分 钟 强力 振 摇 1 次 ，50 分 钟 后 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 
匀 ， 放 置 10 分 钟 ， 分 别 用 干燥 滤纸 滤 过 ， 精 密 量 取 续 滤液 各 
100ml， 分 别 用 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 (0. lmol/L) 滴 定 。 两 者 消耗 碘 
滴定 液 (0. 05molIL)? 相 差 不 得 少 于 1. 4ml 。 

微生物 限度 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106)， 每 1g 供 试 品 中 需 氧 菌 总 数 不 得 过 1000cfu， 锅 菌 和 
酵母 菌 总 数 不 得 过 100cfu， 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 ; 每 10g 供 
试 品 中 不 得 检 出 沙门 菌 。 

细菌 内 奏 京 ”活性炭 所 含 内 毒素 本 底 值 ” 称 取 约 75mg 
活性 炭 ， 加 入 约 5ml 细菌 内 毒素 检查 用 水 配置 成 活性 炭 浓度 
为 1. 5%(1. 5g/100ml) 的 混合 溶液 ， 洲 涡 混合 9 分 钟 ， 然 后 
1500 转 离心 5 分 钟 ， 离 心 后 ， 取 上 清 液 用 0. 22um 无 热 原 


，541 。 


滤 膜 过 滤 ， 取 续 滤 液 按照 通则 1143 检测 ， 样 品 细菌 内 毒素 
应 小 于 2EU/g。 

活性 炭 对 细菌 内 毒素 吸附 力 ” 取 细菌 内 毒素 国家 标准 品 
1 支 ， 按 使 用 说 明 书 配制 成 浓度 为 200EU/ml，20EU/mi 的 标 
准 内 毒素 溶液 备用 ， 称 取 约 75mg 活性 炭 两 份 ， 分 别 加 入 约 5ml 
浓度 为 200EU/ml 和 20EUVml 的 标准 内 毒素 溶液 配制 成 活性 炭 
浓度 为 1. 5% 的 混合 溶液 ， 洲 涡 混合 9 分 钟 ，1500 转 离心 5 分 
钟 ， 离 心 后 ， 取 上 清 液 用 0. 22pm 无 热 原 滤 膜 过 滤 ， 取 续 滤液 
按照 通则 1143 检测 ， 应 能 使 200EU/ml，20EU/ml 的 标准 内 毒 
素 溶液 内 毒素 含量 均 下 降 2 个 数量 级 (吸附 率 达 到 99% ) 。 

无 菌 ( 供 无 除 菌 工艺 的 无 菌 制剂 用 ) ” 取 本 品 ， 依 法 检查 
(通则 1101) ， 应 符合 规定 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 吸 附 剂 等 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 


Nong’an Rongye 


Strong Ammonia Solution 


NH， 17.03 
[7664-41-7] 

本 品 含 氨 CNH;) 应 为 25. 0%~28. 0% (g/g)。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 的 澄清 液体 ， 有 强烈 刺激 性 的 特 臭 ; 
易 挥发 ， 显 碱 性 反应 。 

本 品 能 与 水 或 乙醇 任意 混合 。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 为 0. 900 一 0. 908。 

【鉴别 】 取 本 品 少量 ， 另 用 玻璃 棒 蔬 取 盐 酸 ， 持 近 本 品 
的 液 面 ， 即 产生 和 白色 的 浓 烟 。 

【检查 】 气 化 物 ” 取 本 品 约 10g(l1lml)， 置 水 滩 上 蒸 干 ， 
成 酒 加 水 20ml 溶解 后 ， 依 法 检查 (通则 0801) ， 与 标准 握 化 钠 
溶液 1. 0ml 制 成 的 对 照 溶液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 0001%)。 

硫酸 盐 取 本 品 约 20g(22ml) ， 置 水 滩 上 薰 干 ， 残 酒 加 
水 25ml 溶解 后 ， 依 法 检查 (通则 0802)， 与 标准 硫酸 钾 溶液 
1. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0.0005%% ) 。 

碳酸 盐 取 本 品 约 10g(11lml) ， 置 具 塞 试管 中 ， 加 10ml 
所 氧化 钙 试 液 ， 摇 匀 ， 与 0. 01%% 无 水 碳酸 钠 溶 液 10ml 用 同 
法 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0. 006%)。 

易 氧化 物 ” 取 本 品 8. 8ml， 小 心 加 至 稀 硫 酸 试 液 100ml 
中 ， 冷 却 至 室温 ， 加 高 锰 酸 钾 滴 定 液 (0.002mol/L)0. 75ml， 
静 置 5 分 钟 ， 淡 粉红 色 不 得 完全 消失 。 

不 挥发 物 ” 取 本 品 约 50g(55ml)， 置 105C 恒 重 的 蒸发 
凤 中 ， 在 水 浴 上 藻 干 ， 在 105'C 干 燥 1 小时， 遗留 残渣 不 得 
过 1mg。 

吡啶 与 相关 物质 ” 取 本 品 ， 以 水 为 空白 ， 照 紫外 -可 见 
分 光 光 度 法 (通则 0401)， 在 252nm 的 波长 处 测定 ， 吸 光度 


。542 ， 
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不 得 过 0. 06。 

铁 盐 取 本 品 约 40g(44ml) ， 置 水 浴 上 薰 干 ， 残 酒 加 水 
25ml 溶解 后 ， 依 法 检查 (通则 0807)， 与 标准 铁 溶液 1. 0ml 
制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 深 (0. 000 025%)。 

重金 属 取 本 品 约 20g(22ml) ， 置 水 浴 上 蒸 干 ， 加 盐酸 
lml， 再 燕 干 ,残渣 中 加 醋酸 盐 缓 冲 液 (pPH3.5)2ml 与 水 
23ml 使 溶解 ， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 ) ， 含 重金 属 不 得 
过 百 万 分 之 一 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 2ml1， 置 贮 有 盐酸 滴定 液 (1. 0mol/ 
L)50.0ml 并 精密 称 定 重 量 的 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 加 塞 ， 摇 勾 ， 
再 精密 称 定 ， 加 甲 基 红 指示 液 2 滴 ， 用 和 毛 氧 化 钠 滴定 液 
(1. 0mol/L) 滴 定 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 
盐酸 滴定 液 (1. 0mol/L) 相 当 于 17. 03mg 的 NH;。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 碱 化 剂 和 pH 值 调节 剂 。 

【贮藏 】 密 封 ， 在 30'C 以 下 保存 。 


盐 酸 
Yansuan 


Hydrochloric Acid 


HCL 36.46 
[7647-01-0] 

本 品 含 HCl 应 为 36.0 吧 一 38.0% (g/g)。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 发 烟 的 淤 清 液 体 ， 有 强烈 的 刺激 臭 ; 
呈 强 酸性 。 

【鉴别 】(1) 本 品 显 毛 化 物 的 鉴别 反应 (通则 0301) 。 

《2) 用 玻璃 棒 沾 湿 氨 试 液 接 触 到 本 品 表 面 ， 产 生 明 显 的 
白 烟 。 

(3) 取 盐酸 溶液 (1->100)， 可 使 蓝 色 石 蕊 试纸 变 红 。 

【检查 】 游离 氮 或 省 ” 取 本 品 5. 4g， 加 水 稀释 至 20ml， 
放 冷 ， 加 含 锌 碘化钾 淀粉 指示 液 0. 2ml，10 分 钟 内 溶液 不 得 
显 蓝 色 。 

省 化物 或 碘 化 物 ” 取 本 品 3ml， 加 水 稀释 至 10ml， 放 
冷 ， 加 三 氯 甲烷 1ml 和 0. 002molL 高 锰 酸 钾 溶 液 1 滴 ， 振 
摇 ， 三 氯 甲烷 层 应 无 色 。 

硫酸 盐 取 本 品 25g， 加 碳酸 钠 试 液 2 滴 ， 置 水 浴 上 燕 干 ; 
残渣 加 水 20ml 溶解 后 ， 依 法 检查 (通则 0802)， 与 标准 硫酸 钾 溶 
液 1.25ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 0005%)。 

亚 硫 酸 盐 取 新 沸 过 的 冷水 50mi， 加 碘化钾 1g、 
0. 005mol/L 磺 溶 液 0. 15ml 及 淀粉 指示 液 1. 5ml， 播 匀 ; 另 
取 本 品 5ml， 加 新 沸 过 冷水 50ml 稀释 后 ， 加 至 上 述 溶 液 ， 
摇 匀 ， 游 液 的 蓝 色 不 得 完全 消失 。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 100g， 加 硫酸 2 滴 ， 蒸 干 后 ， 依 法 
检查 (通则 0841)， 遗 留 残渣 不 得 过 2mg(0. 002%)。 

铁 盐 取 本 品 30g， 置 水 滩 上 蒸 干 后 ， 残 渣 加 水 25ml， 
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依法 检查 (通则 0807)， 与 标准 铁 溶液 3. 0ml 制 成 的 对 照 液 
比较 ， 不 得 更 深 (0. 0001% ) 。 

重金 属 ” 取 本 品 10g， 置 水 浴 上 燕 干 ， 加 醋酸 盐 缓 冲 液 
(pH3. 5)2ml 与 水 适量 使 成 25ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 
法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 。 

砷 盐 取 本 品 2.0g， 加 水 22ml 稀释 后 ， 加 盐酸 5ml， 
依法 检查 (通则 0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0001%)。 

【含量 测定 〗 取 本 品 约 3ml， 填 贮 有 水 约 20ml 并 已 精密 
称 定 重量 的 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 精 密 称 定 ， 加 水 25mi 与 甲 基 红 
指示 液 2 滴 ， 用 和 氢 氧 化 钠 滴定 液 (1ImoML) 滴 定 。 每 lml 氢 
氧化 钠 滴 定 液 (ImolL) 相 当 于 36. 46mg 的 HCl。 

【类 别 】〗 药 用 辅料 ，p 开 值 调节 剂 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 


氧 化 钙 


Yanghuagali 


Calcium Oxide 


CaGO 56.08 
[73018-51-6] 

本 品 按 炊 灼 至 恒 重 后 计算 ， 含 CaO 不 得 少 于 98. 0% 。 

【性 状 〗 本 品 为 白色 或 类 白色 块 状 物 、 颗 粒 或 粉末 ， 
无 臭 。 

本 品 在 乙醇 、 沸 水 中 几乎 不 溶 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 lg， 加 水 数 滴 润 湿 ， 呈 现 放 热 现象 ， 样 
品 变 松 散 状 ， 加 水 5ml， 搅 匀 ， 呈 糊 状 并 使 pH 试纸 呈 碱 性 。 

(2) 本 品 应 显 钙 盐 的 火焰 反应 (通则 0301)。 

【检查 】 酸 中 不 溶 物 ” 取 本 品 5. 0g， 加 水 数 滴 润 湿 后 ， 
再 加 水 100ml， 捞 名， 用 盐酸 调 至 酸性 ， 再 加 盐酸 1ml， 者 
沸 5 分 钟 ， 用 经 105C 干 燥 至 恒 重 的 4 号 垂 熔 玻 璃 增 吉 滤 
过 ， 滤 澶 用 沸水 洗涤 至 洗 液 加 硝酸 银 溶 液 不 显 浑 池 ， 在 
105'C 干燥 至 恒 重 ， 遗 留 残 渡 不 得 过 10. 0mg(0. 2%)。 

碳酸 盐 取 本 品 1.0g， 加 水 数 滴 润 湿 后 ， 再 加 水 50ml， 
搅 勾 ， 加 入 过 量 的 稀 硝酸 ， 不 得 发 生气 泡 。 

镁 和 碱 金属 取 本 品 1.0g， 加 水 75ml 使 溶 散 ， 用 盐酸 调 
至 酸性 ， 再 加 入 盐酸 lml， 煮 沸 1~2 分 钟 ， 加 入 氨 试 液 中 和 ， 
加 过 量 的 草酸 铵 试 液 ， 转 水 浴 上 加 热 2 小 时 ， 放 冷 ， 加 水 至 
200ml， 捞 匀 ， 滤 过 ， 取 滤液 50ml， 加 入 硫酸 0. 5ml， 置 水 浴 上 
蒸 干 ， 在 600C 炊 灼 至 恒 重 ， 遗 留 的 残渣 不 得 过 15mg。 

炽 灼 残渣” 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 在 
900 心 炽 灼 至 恒 重 ， 减 失重 量 不 得 过 10.0% 。 

【含量 测定 】 取 本 品 0. 4g， 精 密 称 定 ， 置 250ml 量 瓶 
中 ， 加 盐酸 溶液 (1 一 3)8ml， 超 声 处 理 ( 约 10 分 钟 ) 使 溶解 ， 
放 冷 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 精 密 量 取 10ml， 加 水 50mi 
和 8mol/L 的 氨 氧 化 钾 溶 液 2m1， 加 钙 羧 酸 指示 剂 5mg， 用 
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乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴 定 液 (0.02moML) 滴 定 至 溶液 由 酒 红 色 
变 为 蓝 绿 色 。 每 lml 的 乙 二 腕 四 栈 酸 三 钠 滴 定 液 
(0. 02mol/L) 相 当 于 1. 122mg 的 CaO。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 稀 释 剂 和 碱 化 剂 等 。 


【贮藏 】 密 封 保存 。 
氧 化 锌 
Yanghuaxin 
Zinc Oxide 
ZnO 81.38 
[1314-13-2] 


本 品 按 炽 灼 至 恒 重 后 计算 ， 含 ZnO 不 得 少 于 99. 0%。 

【性 状 〗】 本 品 为 白色 至 极 微 黄白 色 的 无 砂 性 细微 粉末 ; 
无 自 ; 在 空气 中 能 缓 缓 吸收 二 和 氧化 碳 。 

本 品 在 水 或 乙醇 中 不 溶 ; 在 稀 酸 中 溶解 。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 ， 加 强 热 ， 即 变 成 黄色 ;， 放 冷 ， 黄 
色 即 消失 。 

(2) 本 品 的 稀 盐 酸 溶液 显 锌 盐 的 鉴别 反应 (通则 0301) 。 

【检查 】 碱 度 ” 取 本 品 1.0g， 加 新 沸 的 热 水 10ml， 振 播 
5 分 钟 ， 放 冷 ， 滤 过， 滤液 加 酚 酰 指示 液 2 滴 ， 如 显 粉红 
色 ， 加 盐酸 滴定 液 (0. 1mol/L)0. 10ml， 粉 红色 应 消失 。 

硫酸 盐 取 本 品 1, 0g， 加 适量 稀 盐 酸 溶解 ， 依 法 检查 
(通则 0802) ， 与 标准 硫酸 钾 溶 液 0. 5ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 
不 得 更 深 (0. 005 %)。 

碳酸 盐 与 酸 中 不 溶 物 取 本 品 2.0g， 加 水 10ml 混合 
后 ， 加 稀 硫酸 30ml， 置 水 浴 上 加 热 ， 不 得 发 生气 泡 ; 搅拌 
后 ， 溶 液 应 澄清 。 

炽 灼 失重 ” 取 本 品 约 1. 0g， 精 密 称 定 ， 在 800 它 炽 灼 至 
恒 重 , 减 失重 量 不 得 过 1.0%。 

铁 盐 取 本 品 0. 40g， 加 稀 盐酸 8ml， 水 15ml 与 硝酸 2 
滴 ， 者 沸 5 分 钟 使 溶解 ， 放 冷 ， 加 水 适量 使 成 50mlj， 播 匀 
后 ， 另 取 25ml， 加 水 10ml， 依 法 检查 (通则 0807)， 与 标准 
铁 溶液 1. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 (0.005%%) 。 

铅 取 本 品 5.0g， 加 50% 硝 酸 24ml， 煮 淖 1 分 钟 ， 冷 
却 ， 稀释 至 100ml， 照 原子 吸收 分 光 光 度 法 (通则 2321) 测 
定 ， 应 不 得 过 百 万 分 之 五 十 。 

砷 盐 取 本 品 1.0g， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml 使 溶解 ， 依 法 
检查 (通则 0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0002%)。 

【含量 测定 〗” 取 本 品 约 0.1g， 精 密 称 定 ， 加 稀 盐酸 2ml 
使 溶解 ， 加 水 25ml， 加 0. 025% 甲 基 红 的 乙醇 溶液 1 滴 ， 滴 
加 氨 试 液 至 溶液 显 微 黄 色 ， 加 水 25ml， 氮 -氧化 铵 缓冲 液 
(pH10. 0)10ml 与 铬 黑 工 指示 剂 少许 ， 用 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴 
定 液 (0. 05moML) 滴 定 至 溶液 由 紫色 转变 为 纯 蓝 色 。 每 Iml 乙 
二 胺 四 醋酸 二 钠 滴定 液 (0.05mol/L) 相 当 于 4. 069mg 的 ZnO。 
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【类 别 】 药 用 辅料 ， 填 充 剂 和 元 菌 剂 等 。 
【贮藏 】 密 封 保存 。 


氧 化 镁 
Yanghuamei 


Magnesium Oxide 


MgO 40.30 
[1309-48-4] 

本 品 按 炽 灼 至 恒 重 后 计算 ， 含 MgO 不 得 少 于 96. 5%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 粉末 ; 无 臭 ， 无 味 ; 在 空气 中 能 组 
缓 吸收 二 氧化 碳 。 

本 品 在 水 或 乙醇 中 几乎 不 溶 ; 在 稀 酸 中 溶解 。 

【鉴别 〗 本 品 的 稀 盐 酸 溶液 显 镁 盐 的 鉴别 反应 (通则 
0301) 。 

【检查 〗 表 观 体积 取 本 品 15. 0g， 加 入 量 简 中 ,不 经 
振动 ， 体 积 不 得 大 于 60ml。 

碱 度 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 50ml， 者 沸 5 分 钟 ， 趁 热 滤 过 ， 
滤 潮 用 水 适量 洗涤 ， 洗 液 并 人 滤液 中 ， 加 甲 基 红 指示 液 数 滴 与 
硫酸 滴定 液 (0.05mol/L)2. 0ml， 溶 液 应 由 黄色 变 为 红色 。 

溶液 的 颜色 取 本 品 1. 0g， 加 醋酸 15ml 与 水 5ml1， 者 
沸 2 分 钟 ， 放 冷 ， 加 水 使 成 20ml， 如 浑浊 可 滤 过 ， 溶 液 应 
无 色 ; 如 显 色 , 与 黄 绿 色 2 号 标准 比 色 液 (通则 0901 第 一 
法 ) 比 较 ， 不 得 更 深 。 

氮 化 物 取 氧 化 钙 项 下 供 试 品 溶液 1. 0ml， 用 水 稀释 成 
25ml， 依 法 检查 (通则 0801)， 与 标准 氢化 钠 溶液 5. 0ml 制 
成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 1%)。 

硫酸 盐 取 和 氧化 钙 项 下 供 试 品 溶 液 2.0ml， 用 水 稀释 至 
20ml， 依 法 检查 (通则 0802)， 与 标准 硫酸 钾 溶 液 3. 0ml 制 
成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 3%)。 

碳酸 盐 ” 取 本 品 0.10g， 加 水 5ml， 者 沸 ， 放 冷 ， 加 本 
酸 5ml， 不 得 泡 沸 。 

酸 中 不 溶 物 ” 取 本 品 2. 0g， 加 盐酸 25ml， 置 水 浴 中 加 
热 使 溶解 ， 加 水 100ml， 用 经 105 干燥 至 恒 重 的 4 号 垂 熔 
夫 塌 滤 过 ， 滤 酒 用 水 洗涤 至 洗 液 不 显 氯 化 物 的 反应 ， 在 
105 上 干燥 至 恒 重 ， 遗 留 残 酒 不 得 过 2. 0mg(0. 10%)。 

可 溶性 物质 ” 取 本 品 1. 0g， 加 水 100ml1， 者 沸 5 分 钟 ， 
趁 热 滤 过 ， 滤 酒 用 少量 水 洗 桨 ， 合 并 滤液 与 洗 液 ， 置 经 
105 干燥 至 恒 重 的 蒸发 骨 中 ， 填 水 浴 上 燕 干 ， 在 105 仿 干 
燥 至 恒 重 ， 遗 留 残 酒 不 得 过 2.0%。 

炽 灼 失重 ” 取 本 品 0. 50g， 炽 灼 至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 
过 5.0%。 

氧化 钙 。 取 新 炽 灼 放 冷 的 本 品 5. 0g， 加 水 30ml 与 醋酸 
70ml 使 溶解 ， 煮 沸 2 分 钟 ， 放 冷 ， 滤 过 ， 滤 潭 用 稀 醋 酸 洗 
桨 ， 合 并 滤液 与 洗 液 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 稀 醋 酸 稀释 至 刻 
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度 ， 扬 匀 ， 作 为 供 试 品 溶 液 。 精 密 量 取 10ml， 加 水 300ml， 
加 三 乙醇 胺 溶液 (3 一 10)10ml 与 45% 氨 氧化 钾 溶 液 10ml， 
放置 5 分钟 ， 加 钙 紫 红 素 指示 剂 0.1g， 用 乙 二 胺 四 醋酸 二 
钠 滴定 液 (0.01molML) 滴 定 至 溶液 自 紫 红色 转变 为 蓝 色 ， 并 
将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 lml 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴 
定 液 (0.01mol/L) 相 当 于 0. 5608mg 的 CaO， 本 品 合 氧化 钙 
不 得 过 0. 50%。 

铁 盐 ” 取 本 品 50mg， 加 稀 盐酸 2ml 与 水 23ml 溶解 后 ， 
依法 检查 (通则 0807) ， 与 标准 铁 溶液 2. 5ml 制 成 的 对 照 液 
比较 ， 不 得 更 深 (0. 05%)。 

锰 盐 “” 取 本 品 1.0g， 加 水 20ml、 硝 酸 5ml、 硫 酸 5ml 与 
磷酸 1ml， 加 热 煮沸 2 分 钟 ， 放 冷 ， 加 高 碘 酸 钾 2. 0g8， 再 者 
沸 5 分钟， 放 冷 ， 移 入 50ml 比 色 管 中 ， 用 无 还 原 性 的 水 (每 
1000ml 水 中 加 硝酸 3ml 与 高 碘 酸 钾 5g， 者 沸 2 分 钟 ， 放 冷 ) 
稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ; 与 标准 鳃 溶液 ( 取 在 400~500'C 炽 灼 至 恒 
重 的 无 水 硫酸 锰 0. 275g， 置 1000ml 量 瓶 中 ， 加 水 适量 使 溶解 
并 稀释 至 刻度 ， 摇 名。 每 lml 相当 于 0. 10mg 的 Mn) 0. 30ml 
用 同一 方法 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 (0. 003%)。 

重金 属 ” 取 本 品 0.50g， 加 稀 盐 酸 10ml 与 水 5ml， 加 热 
溶解 后 ， 煮 沸 1 分 钟 ， 放 冷 ， 滤 过 ， 滤 液 中 加 酚 栈 指示 液 1 
滴 ， 滴 加 氮 试 液 适量 至 溶液 显 淡 红 色 ， 加 醋酸 盐 缓冲 液 (pH 
3. 5)2ml 与 水 适量 使 成 25ml， 加 抗坏血酸 0. 5g 溶解 后 ， 依 
法 检查 (通则 0821 第 一 法 ) ， 放 置 5 分 钟 比 色 ， 含 重金 属 不 
得 过 百 万 分 之 二 十 。 

砷 盐 。” 取 本 品 0.50g， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml 使 溶解 ， 
依法 检查 (通则 0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0004% ) 。 

【含量 测定 】 取 本 品 0. 4g， 精 密 称 定 ， 精 密 加 硫酸 滴定 
液 (0. 5mol/L)25ml 溶解 后 ， 加 甲 基 橙 指示 液 1 滴 ， 用 和 氢 氧化 
钠 滴定 液 (1molL) 滴 定 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 
根据 消耗 的 硫酸 量 ， 碱 去 混 有 的 氧化 钙 (CaO) 应 消耗 的 硫酸 
量 ， 即 得 供 试 量 中 MgO 消耗 的 硫酸 量 。 每 lml 硫酸 滴定 液 
(0. 5mol/L) 相 当 于 20. 15mg 的 MgO 或 28. 04mg 的 CaO。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 填 充 剂 和 pH 值 调节 剂 等 。 

【贮藏 】 密 闭 保存 。 


氨 本 三 醇 
Andingsanchun 
Trometamol 
_OH 
HO OH 
NH; 
CH NO 121.14 
[77-86-1] 


本 品 为 2- 氨 基 -2- 凑 甲 基 -1,3- 丙 二 醇 。 按 干燥 品 计 算 ， 
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含 C, Hu NO;s 不 得 少 于 99. 0%。 

【性 状 〗 本 品 为 白色 结晶 。 

本 品 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 溶解 。 

燃点 ”本 品 的 熔点 (通则 0612 第 二 法 ) 为 168 一 172"C 。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 0.2g， 加 水 1ml 溶解 后 ， 加 水 杨 醋 
饱和 溶液 1ml 与 冰 醋 酸 2 滴 ， 即 显 黄 色 。 

(2) 有 关 物 质 项 下 供 试 品 溶液 (2) 所 显 主 斑点 的 位 置 和 颜 
色 应 与 对 照 品 溶液 的 主 斑 点 相同 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 408 
图 ) 一 致 。 

【检查 】 碱 度 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 20ml 溶解 后 ， 依 法 
测定 (通则 0631)，pH 值 应 为 10. 0 一 11. 5。 

滨 液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 2.5g， 加 新 沸 放 冷 的 水 
50ml 溶解 后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 应 澄 
清 ， 几 乎 无 色 。 如 显 浑浊 ， 与 1 号 浊 度 标准 液 比较 ， 不 得 更 
浓 ( 通 则 0902) 。 

氯 化 物 ” 取 溶 液 的 澄清 度 与 颜色 项 下 的 溶液 10ml， 依 
法 检查 (通则 0801) ， 与 标准 氯 化 钠 溶液 5. 0ml 制 成 的 对 照 
液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0. 01% ) 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 0.20g， 置 10ml 量 瓶 中 ， 用 水 1ml 
使 溶解 ， 用 甲醇 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 (1)， 
精密 量 取 lml， 置 10ml 量 瓶 中 ， 加 甲醇 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 
作为 供 试 品 溶液 (2) 。 另 取 氨 丁 三 醇 对 照 品 20mg， 置 10ml 
量 瓶 中 ， 加 甲醇 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 作 为 对 照 品 溶 
液 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 (1)1ml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 甲醇 
稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 对 照 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (通则 
0502) 试 验 ， 吸 取 上 述 4 种 溶液 各 10k1， 分 别 点 于 在 甲醇 中 
预展 开 的 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 (如 Merck 薄 层 板 或 与 之 等 效 
的 薄 层 板 )， 以 氨水 - 异 丙 醇 (1 : 9) 为 展开 剂 ， 展 开 后 ， 在 
105 尼 干燥 后 ， 喷 以 高 锰 酸 钾 显 色 液 ( 取 高 锰 酸 钾 0. 5g， 加 
10g/L 的 碳酸 钠 溶 液 100ml 使 溶解 ) 显 色 ， 放 置 约 10 分 钟 后 
检测 ， 供 试 品 溶液 (1 如 显 杂 质 斑点 ， 与 对 照 溶液 所 显 的 主 
斑点 比较 ， 不 得 更 深 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 80C 减 压 干燥 至 恒 重 , 减 失重 
重 不 得 过 0. 6% (通则 9831)。 

炊 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0.1% 。 

铁 盐 取 本 品 1. 0g， 置 10ml 量 瓶 中 ， 加 水 溶解 并 稀释 
至 刻度 ， 依 法 检查 (通则 0807)， 与 标准 铁 溶 液 1. 0ml 制 成 
的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 (0.001%%)。 

镍 盐 取 本 品 1.0g， 用 水 10ml 溶解 后 ， 加 氨 试 液 1ml 
与 丁 二 酮 脖 试 液 2ml， 放 置 10 分 钟 ， 如 显 色 ,， 与 标准 镍 溶 
液 ( 精 密 称 取 硫 酸 镍 铵 0.6730g， 置 1000ml 量 瓶 中 ， 加 水 适 
量 使 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 精 密 量 取 10ml， 置 100ml 
量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 )1.5ml 同 法 制 成 的 对 照 液 
比较 ， 不 得 更 深 (0. 0015%)。 

重金 属 ” 取 炊 灼 残渣 项 下 遗留 的 残渣 ， 依 法 检查 (通则 


倍 他 环 糊 精 


0821 第 二 法 ) ， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

细 苗 内 毒 索 ( 供 注 射 用 ) 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 
1143)， 每 1mg 氨 丁 三 醇 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 0.03EU。 

无 菌 (适合 于 非 终 端 灭 菌 工艺 或 无 除 获 工 艺 的 制剂 ) 取 
本 品 ， 依 法 检查 (通则 1101) ， 应 符合 规定 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0. 25g， 精 密 称 定 ， 加 水 80ml 溶 
解 后 ， 加 甲 基 红 指示 液 2 一 3 滴 ， 用 盐酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 
滴定 ， 即 得 。 每 lml 盐酸 滴定 液 (0.1mol/L) 相 当 于 
12. 1lmg 的 C,H NO,。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 酸 碱 平衡 调节 剂 。 

【贮藏 】 谈 光 ， 密 封 保存 。 


倍 他 环 糊 精 
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本 品 为 环 状 糊 精 葡萄 糖 基 转移 酶 作用 于 淀粉 而 生成 的 7 
个 葡萄 糖 以 a -1,4- 糖 苷 键 结 合 的 环 状 低 聚 糖 。 按 干燥 品 计 
算 ， 含 (Cs HioOs )， 应 为 98.0%~102,0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 结晶 或 结晶 性 粉末 ;无 臭 ， 味 微 甜 。 

本 品 在 水 中 略 溶 ， 在 甲醇 、 乙 醇 、 丙 酮 或 乙醚 中 几乎 
不 溶 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 ， 精 密 称 定 ， 加 水 使 溶解 并 定量 稀释 制 
成 每 1ml 中 约 含 10mg 的 溶液 ， 依 法 测定 (通则 0621)， 比 旋 
度 为 十 159" 至 十 164”。 

“” 【鉴别 〗(1) 取 本 品 约 0. 2g， 加 碘 试 液 2ml， 在 水 浴 中 加 
热 使 溶解 ， 放 冷 ， 产 生 黄 褐色 沉淀 。 
(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 ， 供 试 品 溶液 主峰 


的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 
(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (通则 


。545 。 


胶 态 二 氧化 硅 


0402) 。 

【检查 】 杂 质 吸 光度 ” 取 本 品 约 lg， 精 密 称 定 ， 加 水 
100ml 溶解 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401) 测 定 ， 在 
230 一 350nm 波长 范围 内 的 吸光 度 不 得 过 0.10， 在 350 一 
750nm 波长 范围 内 的 吸光 度 不 得 过 0. 05。 

酸碱度 ” 取 本 品 0.20g， 加 水 20ml 溶解 后 ， 加 饱和 和 氯 化 
钊 溶液 0. 2ml， 依 法 测定 (通则 0631)，pH 值 应 为 5. 0 一 8. 0。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 0.50g， 加 水 50ml 使 溶 
解 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 应 澄清 无 色 ; 
如 显 浑 间 ， 与 2 号 浊 度 标准 液 ( 通 则 0902 第 一 法 ) 比较 ， 不 
得 更 浓 

氢化 物 取 本 品 0.39g， 依 法 检查 (通则 0801)， 与 标准 
氧化 钠 溶 液 7.0ml 制 成 的 对 照 溶液 比较 , 不 得 更 浓 
(0.018%%) 。 

还 原 糖 ” 取 本 品 1.0g， 精密 称 定 ， 加 水 25ml 使 溶解 ， 
加 碱 性 酒石酸 铜 试 液 40ml， 绥 缓 煮沸 3 分 钟 ， 室 温 放置 过 
夜 ， 用 4 号 垂 熔 漏斗 滤 过 ， 沉 淀 用 温水 洗 至 洗 液 呈 中 性 ， 
弃 去 滤液 和 洗 液 ， 沉 淀 用 热 硫酸 铁 试 液 20ml 溶解 ， 滤 过 ， 
滤器 用 水 100ml 洗涤 ， 合 并 滤液 与 洗 液 ， 加 热 至 60C ， 趁 
热 用 高 锰 酸 钾 滴 定 液 (0.02moVL) 滴 定 。 按 干燥 品 计 算 ， 
每 lg 消耗 高 锰 酸 钊 滴定 液 (0.02moVL) 不 得 过 3. 2ml 
(1.0% ) 。 

环 已 烷 ” 取 本 品 约 0.2g， 精 密 称 定 ， 置 项 空 瓶 中 ， 加 
内 标 溶液 ( 取 二 毛 乙 烯 适量 ， 加 20% 二 甲 基 亚 砚 溶 液 制 成 每 
lml 中 约 含 0.04pg 的 溶液 ， 即 得 )10. 0ml， 作 为 供 试 品 溶 
液 ; 另 精密 称 取 环 已 烷 ， 加 内 标 溶液 制 成 每 1ml 中 约 含 环 已 
烷 0.078meg 的 溶液 ， 量 取 10. oml 置顶 空 瓶 中 作为 对 照 品 
液 。 照 残留 溶剂 测定 法 (通则 0861) 试 验 ， 以 100% 二 甲 基 育 
硅 氧 烷 为 固定 液 的 毛细 管 柱 为 色谱 柱 ; 柱 温 为 90C; 进 样 
口 温度 为 200C;， 检测 器 温度 为 250'C; 顶 空 瓶 平衡 温度 为 
70'C ,平衡 时 间 为 20 分 钟 。 取 对 照 品 溶液 项 空 进 样 ， 各 成 
分 峰之 间 的 分 离 度 应 符合 规定 。 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 
分 别 顶 空 进 样 ， 记 录 色 谱 图 ， 按 内 标 法 以 峰 面积 计算 ， 应 符 
合 规定 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105C 干 燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 
得 过 14. 0%( 通 则 0831) 。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残 潮 不 得 过 0. 1%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残渣 项 下 遗留 的 残渣 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

微生物 限度 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106)， 每 1g 供 试 品 中 需 氧 菌 总 数 不 得 过 1000cfu、 和 霉菌 和 
酵母 菌 总 数 不 得 过 100cfu， 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 。 

【含量 测定 〗】 照 高 效 液 相 色谱 法 (通则 0512) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 在 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ， 以 水 -甲醇 (85 : 15) 为 流动 相 ; 以 示 差 折光 检测 
器 测定 。 理 论 板 数 按 倍 他 环 糊 精 峰 计算 不 低 于 1500。 
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测定 法 ” 取 本 品 约 50mg， 精 密 称 定 ， 置 10ml 量 瓶 中 ， 
加 水 适量 使 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 ， 精 
密 量 取 10pl1 注 入 液 相 色谱 仪 ， 记录 色 谱 图 ; 另 取 倍 他 环 糊 
精 对 照 品 约 50mg， 精 密 称 定 ， 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面 
积 计 算 ， 即 得 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 包 合剂 和 稳定 剂 等 。 

【贮藏 】 密 闭 ， 在 干燥 处 保存 。 
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Colloidal Silicon Dioxide 


SiO， 60. 08 
[7631-86-9] 

本 品系 将 四 氧化 硅 在 氧气 与 氧气 火焰 中 反应 而 制 得 。 按 
炽 灼 品 计算 ， 含 SiD: 应 为 99.0 中 一 100.5%。 

性状】 本 品 为 白色 朴 松 的 粉末 。 

本 品 在 水 中 不 溶 ， 在 热 的 氢 氧 化 钠 试 液 中 溶解 ， 在 稀 盐 
酸 中 不 溶 。 

【鉴别 〗(1) 取 本 品 约 5mg， 置 铂 寺 塌 中 ， 加 碳酸 钾 
200mg， 混 匀 ， 在 600 一 700C 炽 灼 10 分 钟 ， 冷 却 ， 加 水 
2ml 微 热 使 溶解 ， 缓 缓 加 和 人 钥 酸 敏 溶 液 ( 取 钼 酸 6. 5g， 加 水 
14ml 与 浓 氨 溶液 14. 5ml， 振 摇 使 溶解 ， 冷 却 ， 边 搅拌 边 组 
缓 加 入 已 冷却 的 硝酸 32ml 与 水 40ml 的 混合 液 中 ， 静 置 48 
小 时 ， 滤 过 ， 取 滤液 ， 即 得 )2ml， 溶 液 显 深 黄色 。 

(2) 取 鉴别 (1) 项 下 得 到 的 深 黄色 溶液 1 滴 ， 滴 于 滤纸 
上 ， 挥 干 溶剂 ， 滴 加 邻 联 甲 苯胺 的 冰 醋 酸 饱和 溶液 1 滴 ， 并 
将 滤纸 置 于 浓 氨 溶液 上 方 显 色 ， 王 点 应 显 蓝 绿色 。 

【检查 】 表 观 体积 取 本 品 2.5g， 置 100ml 量 简 中 ,不 
经 振动 ， 体 积 不 得 少 于 35ml。 

酸度 ” 取 本 品 lg， 加 水 25ml， 振 摇 使 混 悬 均匀 ， 依 法 
测定 (通则 0631)，pH 值 应 为 3.5 一 5. 5。 

氯 化 物 取 本 品 0.5g， 加 水 50ml， 加 热 回流 2 小 时 ， 
放 冷 ， 加 水 使 成 50ml， 摇 匀 ， 滤 过 ， 取 续 滤液 10ml， 依 法 
检查 (通则 0801)， 与 标准 氯 化 钠 溶液 1. 1ml 制 成 的 对 照 液 
比较 ， 不 得 更 浓 (0. 011%)。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105C 干 燥 2 小 时 , 减 失 重量 不 
得 过 2.5%( 通 则 0831) 。 

炽 灼 失重 ” 取 干 燥 失 重 项 下 遗留 的 样品 1. 0g， 精 密 称 
定 ， 在 1000C 土 25C 炽 灼 至 恒 重 , 减 失重 量 不 得 过 干燥 品 
重量 的 2.0%。 

钙 盐 ”到 本 品 1.0g， 加 氧 氧 化 钠 试 液 30m1， 煮 沸 ， 放 
冷 ， 加 水 20ml 与 酚 本 指示 液 1 滴 ， 滴 加 稀 硝 酸 至 颜色 消失 ， 
立即 加 稀 栈 酸 5ml， 摇 匀 ， 用 水 稀释 至 100ml， 播 匀 ， 离 心 ， 
取 上 清 液 25ml， 加 草酸 试 液 1ml， 用 乙醇 稀释 至 50ml， 立 
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即 摇 匀 ， 放 和 置 10 分 钟 ， 如 显 浑 池 ， 与 标准 钙 溶 液 ( 取 经 
180'C 和 干燥 4 小 时 的 碳酸 钙 0.25g， 加 稀 盐 酸 3ml 使 溶解 ， 
用 水 稀释 至 100ml， 摇 名 ， 取 4. 0ml， 加 稀 醋酸 5ml， 用 水 
稀释 至 100ml， 摇 匀 ， 即 得 )25ml， 用 同一 方法 制 成 的 对 照 
液 比 较 ， 不 得 更 深 。 

铝 盐 取 本 品 0.5g， 加 氢 氧 化 钠 试 液 40ml， 煮 沸 ， 放 
冷 ， 用 氢气 化 钠 试 液 稀释 至 50ml， 播 匀 ， 滤 过 ， 取 续 滤 液 
10. 0ml， 加 31% 冰 本 酸 溶液 17ml， 摇 匀 ， 加 玫瑰 红 三 羧 酸 
铵 溶液 ( 取 玫 瑰 红 三 羧 酸 铵 0. 1g， 加 水 100ml 溶解 ， 放 置 24 
小 时 后 ， 即 得 )2ml， 用 水 稀释 至 50ml， 放 置 30 分 钟 ， 如 显 
色 ， 与 标准 铝 溶 液 ( 取 硫酸 铝 钾 0.176g， 加 水 溶解 并 稀释 至 
1000ml)15. 5ml， 加 氢 氧 化 钠 试 液 10ml， 自 上 述 “ 加 31% 冰 
醋酸 溶液 17mi” 起 ， 用 同一 方法 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 
更 深 。 

铁 盐 取 本 品 0. 2g， 加 水 25ml， 盐 酸 2ml 与 硝酸 5 滴 ， 
煮沸 5 分 钟 ， 放 冷 ， 滤 过 ， 用 少量 水 洗涤 残渣 ， 合 并 滤液 与 
洗 液 ， 加 过 硫酸 匀 50mg， 加 水 稀释 至 35ml， 依 法 检查 ( 通 
则 0807) ， 与 标准 铁 溶 液 3. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 
深 (0. 015%)。 

重金 属 ” 取 本 品 3.3g， 加 水 40ml 及 盐酸 5ml， 缓 缓 加 
热 煮 淖 15 分 钟 ， 放 冷 ， 滤 过 ， 滤 液 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 适 
量 水 洗涤 滤器 ， 洗 液 并 人 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 
分 取 20ml， 加 酚 本 指示 液 1 滴 ， 滴 加 氨 试 液 至 淡 红 色 ， 加 
醋酸 盐 缓 冲 液 (pH3. 5)2ml 与 水 适量 使 成 25ml， 依 法 检查 
(通则 0821 第 一 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 五 。 

砷 盐 取 重金 属 项 下 溶液 20mi， 加 盐酸 5ml， 依 法 检查 
(通则 0822 第 一 法 ) 应 符合 规定 (0. 0003%)。 

【含量 测定 】 取 本 品 0. 5g， 精 密 称 定 ， 置 已 在 1000Y 士 
25 炽 灼 至 恒 重 的 铂 寺 塌 中 ， 在 1000C 土 25 仿 炽 灼 2 小 时 ， 
放 冷 ， 精 密 称 定 。 残 酒 中 滴 加 硫酸 3 滴 ， 并 用 适量 乙醇 润 
湿 ， 再 加 入 氧 氟 酸 15ml， 置 水 浴 上 藻 发 至 近 干 ， 移 至 电炉 
上 缓 缓 加 热 至 酸 蒸 气 除 尽 ,在 1000C 土 25C 炽 灼 至 恒 重 ， 
放 冷 ， 精 密 称 定 ， 如 果 有 残 酒 存在 ， 则 重复 分 析 ， 从 “加 入 
氢 氟 酸 15ml” 开 始 ， 减 失 的 重量 即 为 供 试 品 中 含有 的 SiO。 
的 重量 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 增 笛 剂 、 稳 定 剂 、 稀 释 剂 等 。 

【贮藏 】 密 闭 保存 。 


胶 圳 用 明胶 
Jigonangyong Mingjiao 


Gelatin for Capsules 


本 品 为 动物 的 皮 、 骨 、 朋 与 韧带 中 胶原 蛋白 不 完全 酸 水 
解 、 碱 水 解 或 酶 降解 后 纯化 得 到 的 制品 ， 或 为 上 述 三 种 不 同 
明胶 制品 的 混合 物 。 


亲 再 2 关 


胶囊 用 明胶 


【性 状 〗 本 品 为 微 黄色 至 黄色 、 透 明 或 半 透 明 微 带 光泽 
的 薄片 或 粉 粒 ; 无 自 、 无 味 ; 浸 在 水 中 时 会 膨 肚 变 软 ， 能 吸 
收 其 自身 质量 5 一 10 倍 的 水 。 

本 品 在 热 水 中 易 溶 ， 在 醋酸 或 甘油 与 水 的 热 混合 液 中 溶 
解 ， 在 乙醇 中 不 溶 。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 0. 5g， 加 水 50ml， 加 热 使 溶解 ， 取 
溶液 5ml， 加 重 铬 酸 钾 试 液 - 稀 盐酸 (4 : 1) 的 混合 液 数 滴 ， 
即 产生 橘 黄色 架 状 沉淀 。 

(2) 取 鉴别 (1) 项 下 剩余 的 溶液 lIml， 加 水 100ml， 播 匀 
后 ， 加 莱 酸 试 液 数 滴 ， 即 发 生 浑浊 。 

(3) 取 本 品 ， 加 钠 石灰 后 ， 加 热 ， 即 发 生 氨 臭 。 

【检查 】 冻 力 强 度 ( 仅 限 硬 胶 赛 ) 取 本 品 两 份 各 7. 50g， 
分 别 置 冻 力 瓶 内 ， 加 水 制 成 6. 67%% 的 胶 液 ， 加 盖 ， 放 置 1 一 
4 小 时 后 ， 在 65 士 2 的 水 浴 中 搅拌 加 热 15 分 钟 使 供 试 品 
溶 散 均匀 ， 在 室温 下 放置 15 分 钟 后 ， 将 冻 力 瓶 水 平 放置 在 
10C 士 0.1YC 的 恒温 水 浴 中 ， 用 橡胶 塞 密 塞 保温 17 小 时 士 1 
小 时 后 ， 迅 速 移出 冻 力 瓶 ， 擦 干 外 壁 ， 置 冻 力 仪 测试 台 上 测 
试 , 计算 两 次 结果 的 平均 值 ， 冻 力 强度 应 不 低 于 
180Bloom g。 

酸碱度 ” 取 本 品 1.0g， 加 入 热 水 100ml， 充 分 振 摇 使 溶 
解 ， 放 冷 至 35C ， 依 法 测定 (通则 0631)，pH 值 应 为 4. 0 一 7. 2。 

透 光 率 ” 取 本 品 2.0g， 加 50 一 60C 水 溶解 并 制 成 含 
6. 67% 的 溶液 后 ， 冷 却 至 45'C ， 照 紫外 -可 见 分光 光 度 法 ( 通 
则 0401)， 分 别 在 450nm 和 620nm 的 波长 处 测定 透 光 率 ， 
分 别 不 得 低 于 50% 和 70%。 

电导 率 ” 取 本 品 1. 0g， 加 不 超过 60C 的 水 溶解 并 制 成 
含 1.0% 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶液 ， 另 取水 100ml 作为 空白 
溶液 ， 将 供 试 品 溶液 与 空白 溶液 置 于 30C 士 1C 的 水 浴 中 保 
温 1 小 时 后 ， 用 电导 率 仪 测定 ， 以 铂 黑 电极 作为 测定 电极 ， 
先 用 空白 溶液 冲洗 电极 3 次 后 ， 测 定 空白 溶液 的 电导 率 ， 其 
电导 率 值 应 不 得 过 5. 0nS/cem。 取 出 电极 ， 再 用 供 试 品 溶液 
冲洗 电极 3 次 后 ,测定 供 试 品 溶液 的 电导 率 ， 应 不 得 过 
0, 5mS/cm。 

亚 硫 酸 盐 {以 SO; 计 ) 取 本 品 10. 0g， 辕 于 长 颈 贺 底 烧 
瓶 中 ， 加 水 150ml， 放 置 1 小 时 后 ， 在 60C 水 浴 加 热 使 溶 
解 ， 加 磷酸 5ml 与 碳酸 氧 钠 1g， 即 时 连接 冷凝 管 ( 产 生 过 
量 的 泡沫 时 ， 可 加 入 适量 的 消 泡 剂 ， 如 硅油 等 )， 加 热 蒸 
馆 ， 用 0.05mol/L 碘 洲 液 15ml 作为 接收 液 ， 收 集 馆 出 液 
50ml， 用 水 稀释 至 100ml， 摇 名， 量 取 50ml， 置 水 浴 上 蒸 
发 ， 随 时 补充 水 适量 ， 蔡 至 溶液 几乎 无 色 ， 用 水 稀释 至 
40ml， 照 硫酸 盐 检查 法 (通则 0802) 检 查 ， 如 显 浑 油 ， 与 标 
准 硫酸 钾 溶 液 7.5ml 制 成 的 对 照 液 比 较 , 不 得 更 浓 
(0.01%), 

过 氧化 物 ” 取 本 品 10g， 置 250ml 具 塞 烧瓶 中 ， 加 水 
140ml， 放 置 2 小时， 在 50C 的 水 浴 中 加 热 使 迅速 溶解 ， 立 
即 冷却 ， 加 硫酸 溶液 (1 一 5)6ml， 碘 化 钾 0. 2g，1% 淀 粉 溶 
液 2ml 与 0. 5% 钥 酸 铵 溶液 1ml， 密 塞 ， 播 匀 ， 置 暗 处 放置 


* 547 。 
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10 分 钟 ， 溶 液 不 得 显 蓝 色 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105 人 干燥 15 小 时 , 减 失 重量 
不 得 过 15.0% (通则 0831) 。 

炽 灼 残 秸 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 2. 0%。 

铬 取 本 品 0. 5g， 置 聚 四 气 乙 烯 消解 钠 内 ， 加 硝酸 5 一 
10ml,， 混 匀 ，100'C 预 消解 2 小 时 后 ， 盖 好 内 盖 ， 旋 紧 外 套 ， 
置 适宜 的 微波 消解 炉 内 ， 进 行 消解 。 消 解 完 全 后 ， 取 消解 内 
缸 置 电热 板 上 缓 缓 加 热 至 红 棕 色 蒸气 挥 尽 并 近 干 ， 用 2%% 硝 
酸 转 人 50ml 聚 四 氟 乙 烯 量 瓶 中 ， 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 
为 供 试 品 溶液 ; 同 法 制备 空白 溶液 ; 另 取 铬 单元 素 标准 溶 
液 ， 用 2% 硝 酸 稀释 制 成 每 1ml 中 含 铭 1. 0pg 的 铬 标准 贮备 
液 ， 临 用 时 ,分 别 精密 量 取 适量 ,用 2% 硝酸 溶液 制 成 每 
lml 含 铬 0 一 80ng 的 对 照 品 溶液 。 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶 
液 ， 以 石墨 炉 为 原子 化 器 ， 照 原子 吸收 分 光 光 度 法 (通则 
0406 第 一 法 或 电感 耦合 等 离子 体质 谱 法 (通则 0412 第 一 
法 测定。 含 铭 不 得 过 百 万 分 之 二 。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残渣 项 下 遗留 的 残渣 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 三 十 。 

砷 盐 ” 取 本 品 2. 0g， 加 淀粉 0. 5g 与 氢 氧 化 钙 1. 0g， 加 
水 少量 ,搅拌 均匀 , 干燥 后 ， 先 用 小 火 炽 灼 使 炭化 ， 再 在 
500 一 600C 炽 灼 使 灰 化 完全 ， 放 冷 ， 加 盐酸 8ml 与 水 20ml 
溶解 后 ， 依 法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 
(0. 0001% )。 

微生物 限度 ” 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106)， 每 1g 供 试 品 中 需 氧 菌 总 数 不 得 过 1000cftu， 考 菌 和 


酵母 总 菌 数 不 得 过 100cfu， 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 ; 每 10g 供 = 


试 品 中 不 得 检 出 沙门 菌 。 
【类 别 】 药 用 辅料 ， 用 于 硬 胶 末 等 。 
【贮藏 】 密 封 ， 在 干燥 处 保存 。 


粉 状 纤维 素 
Fenzhuang Xianweisu 
Powdered Cellulose 


HO 
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Cen Hion+2 Osnt1 
[9004-34-6] 
本 品系 自 植物 纤维 浆 中 所 得 的 ec- 纤 维 素 ， 经 纯化 和 机 械 
粉碎 制 得 。 


"5S48 ， 


【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 粉末 或 颗粒 状 粉末 。 

本 品 在 水 、 丙 酮 、 无 水 乙醇 、 甲 葵 或 稀 盐 酸 中 几乎 
不 溶 。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 10mg， 置 玻璃 板 上 ， 加 氢化 锌 碘 溶 
液 ( 取 和 握 化 锌 20g 和 碘化钾 6. 5g， 加 水 10. 5ml 使 全 部 溶解 
后 ， 再 加 碘 0. 5g， 振 摇 15 分 钟 )2ml， 即 显 蓝 紫 色 。 

(2) 取 本 品 约 0. 25g， 精 密 称 定 ， 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 精 密 
加 水 与 1. 0moML 双 氢 氧化 乙 二 胺 饮 溶 液 各 25ml， 密 塞 ， 振 
播 使 完全 溶解 ， 取 溶液 适量 转移 至 乌 氏 黏度 计 ( 毛 细 管 内 径 
0.7 一 0. 8mm) 中 ， 在 25C 士 0.1C 水 浴 中 平衡 至 少 5 分钟， 记 
录 溶 液 流 经 黏度 计 上 下 两 个 刻度 时 的 时 间 (以 秒 计 ) 计 算 溶 
液 的 运动 黏度 (w )。 取 适量 1. 0mol/L 双 氢 氧化 乙 二 胺 铀 溶液 
与 等 量 水 混合 ， 用 乌 氏 黏度 计 ( 毛 细 管 内 径 0. 5 一 0. 6mm) 同 法 
测定 (通则 0633 第 二 法 ) 流 出 时 间 ts (以 秒 计 )， 计 算 溶 剂 的 运 
动 黏度 ( 汪 ) 。 按 下 式 计 算 供 试 品 的 相对 黏度 (yu) 


0L 
1re 一 一 
bz 


根据 计算 的 相对 黏度 (yi) 值 ， 查 特性 黏度 表 ( 附 表 ) 得 
到 特性 夭 度 [7”]C， 按 下 式 计算 聚合 度 (P)， 应 不 低 于 440。 


2 95[7]C 
zz[(100 — 5)/100] 


式 中 nm 为 供 试 品 取样 量 ，g; 
5 为 供 试 品 干燥 失重 ，%。 

【检查 】 酸 碱 度 ” 取 本 品 10g， 加 水 90mi， 搅 拌 1 小 时 后 
静 置 ， 取 上 清 液 依法 测定 (通则 0631)，pH 值 应 为 5.0~7. 5。 

溶解 性 取 本 品 50mg， 加 氨 制 四 氨 铜 溶液 ( 取 硫 酸 铜 
6. 9g， 加 水 20ml， 边 搅拌 边 滴 加 浓 氨 溶液 至 产生 的 沉淀 全 
部 溶解 。 放 冷 至 20'C 以 下 ,， 边 振 播 边 滴 加 10mol/L 所 氧化 
钠 溶液 6ml， 经 3 号 垂 熔 玻 璃 漏斗 滤 过 ， 用 水 洗涤 沉淀 至 滤 
液 澄清 ， 加 浓 氨 溶液 40ml， 边 加 边 搅拌 溶解 沉淀 边 抽 滤 ， 
即 得 ?10ml 振 摇 ， 应 全 部 溶解 ， 自 无 残渣。 

醚 中 可 深 物 ” 取 本 品 10g， 精 密 称 定 ， 置 内 径 为 20mm 
的 层 析 柱 内 ， 用 不 含 过 氧化 物 的 乙醚 50ml 洗 脱 ， 流 速 为 每 分 
钟 20 滴 ， 洗 脱 液 在 经 105C 干燥 至 恒 重 的 蒸发 亚 中 蒸发 至 干 ， 
在 105C 干 燥 30 分 钟 ， 遗 留 残渣 不 得 过 15, 0mg(0.15% ) 。. 

水 中 可 溶 物 ” 取 本 品 6g， 精密 称 定 ， 加 新 沸 放 冷水 
90ml， 搅 拌 10 分 钟 ， 减 压 滤 过 ， 弃 去 初 滤液 至 少 10ml， 取 澄 
清 的 续 滤 液 15ml， 在 经 105C 干燥 至 恒 重 的 蒸发 亚 中 蒸发 至 
干 ,在 105C 干 燥 1 小时， 遗留 残渣 不 得 过 15. 0mg(1. 5% )。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105C 干燥 3 小 时 ， 减 失重 量 不 
得 过 6.5%% (通则 0831) 。 

炽 灼 残 乏 ” 取 本 品 1.0g， 依 法 测定 (通则 0841)， 以 干 
燥 品 计算 ， 遗 留 残渣 不 得 过 0.3% 。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 酒 项 下 遗留 的 残渣 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 黏 合剂 、 填 充 剂 和 其 解 剂 等 。 

【贮藏 3 密闭 保存 。 


中 国药 铀 观 拘 年 版 粉 状 纤维 素 
附 表 ”相对 黏度 (9 ) 与 特性 欠 数 和 浓度 的 乘积 转换 表 

多 0.00 0.01 0.02 0. 03 0.04 0.05 0. 06 0.07 0. 08 0.09 

1.1 0. 098 0, 106 0. 115 0. 125 0. 134 0. 143 0. 152 0. 161 0. 170 0. 180 
1.2 0. 189 0, 198 0. 207 0. 216 0. 225 0. 233 0. 242 0. 250 0. 259 0. 268 
1.3 0. 276 0, 285 0. 293 0. 302 0. 310 0. 318 0. 326 0. 334 0. 342 0. 350 
| 0. 358 0, 367 0. 375 0. 383 0, 391 0. 399 0. 407 0. 414 0. 422 0. 430 
1.5 0. 437 0. 445 0. 453 0. 460 0. 468 0. 476 0. 484 0. 491 0. 499 0. 507 
1.6 0. 515 0, 522 0. 529 0. 536 0. 544 0.551 0. 558 0. 566 0. 573 0. 580 
1.7 0.587 0, 595 0. 602 0. 608 0.615 0. 622 0. 629 0. 636 0. 642 0. 649 
1.8 0. 656 0. 663 0. 670 0. 677 0. 683 0. 690 0. 697 0. 704 0.710 0.717 
1.9 0. 723 0, 730 0.736 0.743 0.749 0. 756 0. 762 0. 769 0.775 0.782 
2.0 0.788 0.795 0. 802 0. 809 0. 815 0. 821 0. 827 0. 833 0. 840 0. 846 
2.1 0. 852 0. 858 0. 864 0. 870 0. 876 0. 882 0. 888 0. 894 0. 900 0. 906 
2.2 0. 912 0.918 0. 924 0. 929 0. 935 0. 941 0. 948 0. 953 0. 959 0. 965 
2.3 0.971 0. 976 0. 983 0. 988 0. 994 1. 000 1. 006 1.011 1.017 1. 022 
2.4 1. 028 1. 033 1. 039 1. 044 1. 050 1. 056 1. 061 1.067 1. 072 1.078 
2.5 1. 083 1. 089 1.094 1. 100 1. 105 1.111 1.116 1.121 1. 126 1.131 
2.6 1. 137 1, 142 1. 147 L153 1.158 1. 163 1. 169 1. 174 1. 179 1. 184 
2.7 1. 190 1. 195 1. 200 1. 205 1. 210 1. 215 1. 220 1. 225 1. 230 1. 235 
2.8 1. 240 1. 245 1. 250 1. 255 1. 260 1. 265 1. 270 1. 275 1. 280 1. 285 
2.9 1. 290 1. 295 1. 300 1. 305 1. 310 1. 314 1. 319 1. 324 1. 329 1. 333 
3.0 1. 338 1. 343 1. 348 1. 352 1. 357 1. 362 1. 367 1. 371 1. 376 1. 381 
3.1 1. 386 1. 390 1. 395 1. 400 1. 405 1. 409 1.414 1.418 1. 423 1. 427 
3.2 1.432 1. 436 1. 441 1. 446 1. 450 1. 455 1. 459 1.464 1. 468 1. 473 
3.3 1.477 1. 482 1. 486 1. 491 1. 496 1. 500 1. 504 1. 508 1. 513 1. 517 
3.4 1. 521 1. 525 1. 529 1. 533 1. 537 1. 542 1. 546 1. 550 1. 554 1. 558 
3.5 1. 562 1. 566 1. 570 1. 575 1. 579 1. 583 1. 587 1. 591 1. 595 1. 600 
3.6 1. 604 1. 608 1. 612 1. 617 1. 621 1. 625 1. 629 1. 633 1. 637 1. 642 
3.7 1. 646 1. 650 1. 654 1. 658 1. 662 1. 666 1. 671 1. 675 1. 679 1. 683 
3.8 1. 687 1. 691 1. 695 1. 700 1. 704 1.708 1.712 1.715 1719 1.723 
3.9 1.727 1.731 1.735 1.739 1. 742 1.746 1.750 1.754 1.758 1.762 
4.0 1.765 1.769 1.773 1.777 1. 781 1. 785 1. 789 1.792 1.796 1. 800 
41 1. 804 1. 808 1. 811 1. 815 1. 819 1. 822 1. 826 1. 830 1. 833 1. 837 
4.2 1. 841 1. 845 1. 848 1. 852 1. 856 1. 859 1. 863 1. 867 1. 870 1. 874 
4.3 1. 878 1. 882 1. 885 1. 889 1. 893 1. 896 1. 900 1. 904 1. 907 1. 911 
4.4 1. 914 1. 918 1. 921 1. 925 1. 929 1. 932 1. 936 1. 939 1. 943 1. 946 
4.5 1. 950 1. 954 1. 957 1. 961 1. 964 1. 968 1. 971 1. 975 1. 979 1. 982 
4.6 1. 986 1. 989 1. 993 1. 996 2. 000 2. 003 2.007 2.010 2.013 2.017 
4.7 2. 020 2. 023 2. 027 2. 030 2. 033 2. 037 2. 040 2. 043 2. 047 2.050 
4.8 2. 053 2. 057 2. 060 2.063 2. 067 2.070 2. 073 2.077 2. 080 2. 083 
4.9 2. 087 2. 090 2.093 2.097 2. 100 2. 103 2. 107 2. 110 2. 113 2. 116 
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续 表 
[ 妇 C 

了 ral 

0. 00 0.01 0. 02 0::03 0.04 0.05 0.06 0.07 0.08 0.09 
5.0 2. 119 122 2 125 2, 129 2. 132 2.135 2. 139 2. 142 2. 145 2. 148 
5. 1 2. 151 2. 154 2. 158 2, 160 2. 164 2. 167 2. 170 2.173 2. 176 2. 180 
5. 2 2, 183 2, 186 2. 190 25192 2. 195 2. 197 2. 200 2,203 2. 206 2. 209 
$3 2.212 2 215 2.218 2 22]1 2. 224 2.227 2.2230 2. 233 2. 236 2. 240 
5. 4 2. 243 2. 246 2. 249 :252 人 255 .258 2. 261 2, 264 2. 267 2. 270 
5.5 2. 273 2,276 2, 279 2:282 2.285 2. 288 2. 291 2. 294 2. 297 2. 300 
5. 6 2. 303 2, 306 2. 309 2..312 2. 315 2.318 2. 320 2,324 2. 326 2. 329 
和 不 2.:332 2 335 2. 338 2. 341 2. 344 2. 347 2. 350 S303 2..355 2. 358 
5.8 2. 361 2, 364 2.367 2, 370 2.373 2. 376 2..379 2, 382 2. 384 2. 387 
5.9 2. 390 2; 393 2. 396 2, 400 2.403 2. 405 2. 408 2, 411 2. 414 2. 417 
6.0 2.419 2. 422 2, 425 2. 428 2. 431 2. 433 2. 436 2. 439 2. 442 2. 444 
和 1 2. 447 2. 450 2. 453 2. 456 2. 458 2. 461 2. 464 2.467 2. 470 2. 472 
2 2, 475 2.478 2. 481 2, 483 2. 486 2. 489 2.492 2,494 2.497 2. 500 
6.3 2. 503 2. 505 2. 508 2, 511 2. 513 2. 516 2.518 2. 521 2. 524 2. 526 
6.4 2..529 2 532 2. 534 和 537 2. 540 2. 542 2..545 2.547 2.550 2. 553 
6.5 2.555 2. 558 2. 561 2. 563 2. 566 2. 568 2:87] 2. 574 2. 576 2. 579 
6. 2. 581 2. 584 2. 587 2. 590 2. 592 95 2. 597 2. 600 2. 603 2. 605 
6.7 2. 608 2.610 2.613 2.615 2.618 2. 620 2. 623 2.625 2.627 2. 630 
6.8 2. 633 2. 635 2.637 2. 640 2. 643 2. 645 2.648 2.650 2. 653 655 
6.9 2. 658 2. 660 2. 663 2. 665 2.668 2. 670 2.673 2.675 2. 678 2. 680 
ri 2. 683 2.685 2. 687 2. 690 2. 693 2. 695 2. 698 2.700 2.702 2%.705 
人 2.707 2.710 2 712 2.714 2.717 2.719 2.721 2.724 2.726 2.729 
A 2.731 2.733 736 2.738 2.740 2.743 2.745 2.748 2.750 2%752 
Li 2:7565 2.757 2. 760 2 762 2.764 2.767 2.769 S77 TL 2.774 2,776 
7.4 2.779 2.781 2.783 2.786 2.788 2.790 2.793 2 795 2.798 2. 800 
人 2. 802 2. 805 2. 807 2. 809 2. 812 2. 814 2.816 2.819 2. 821 2. 823 
7.6 2. 826 2. 828 2. 830 2. 833 2. 835 2. 837 2.840 2. 842 2. 844 2.847 
ge 2. 849 2.851 2. 854 2. 856 2. 858 2. 860 2. 863 2. 865 2. 868 2. 870 
7.8 2. 873 2. 875 2. 877 2. 879 2. 881 2. 884 2. 887 2.889 2. 891 2. 893 
yy 2. 895 2. 898 2. 900 .902 2. 905 2. 907 2. 909 2.911 2.913 2.915 
8.0 2.918 2. 920 2.:922 2. 924 2..926 2. 928 2. 931 2. 933 2. 935 2. 937 
8&.1 2. 939 2. 942 2. 944 2.946 2.948 2. 950 2. 952 2 955 2. 957 2. 959 
8. 2 2. 961 2. 963 2. 966 2. 968 2.970 2. 972 2. 974 2.976 2.979 2. 981 
8.3 2. 983 2. 985 2. 987 2. 990 2. 992 2. 994 2. 996 2. 998 3. 000 3. 002 
5. 4 3. 004 3. 006 3. 008 3. 010 3, 012 3. 015 3.017 3. 019 3. 021 3. 023 
&5 3. 025 3.027 3. 029 3.031 3.033 3.035 3.037 3.040 3, 042 3. 044 
8.6 3. 046 3. 048 3. 050 3. 052 3.054 3. 056 3.058 3.060 3.062 3.064 
8.7 3.067 3.069 3.071 3.073 3.075 3.077 3.079 3.081 3. 083 3. 085 
8.8 3. 087 3. 089 3. 092 3. 094 3. 096 3. 098 3. 100 3. 102 3. 104 3. 106 
8.9 3. 108 3. 110 3 112 3.114 3.116 3. 118 3. 120 3. 122 3.124 3. 126 
9.0 3. 128 .130 8°-132 3,134 3.136 3. 138 3. 140 3.142 3.144 3.146 
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续 表 
[yc > 

0.00 0.01 0.02 0.03 0.04 0.05 0.06 0.07 0.08 0.09 
9.1 3, 148 3,150 3.152 3. 154 3,. 156 3. 158 3. 160 3. 162 3. 164 3. 166 
.2 3. 168 3. 170 3 172 3. 174 3. 176 3. 178 3. 180 3. 182 3,. 184 3, 186 
9.3 3. 188 3. 190 3. 192 3. 194 3. 196 3. 198 3. 200 3. 202 3. 204 3. 206 
9.4 3. 208 3. 210 3. 212 3. 214 3. 215 217 3.219 3. 221 3. 223 3.225 
9. 5 3. 227 3. 229 3. 231 3. 233 3. 235 3. 237 3. 239 3. 241 3. 242 3. 244 
9.6 3. 246 3.248 3.250 3. 252 3. 254 3. 256 3. 258 3. 260 3. 262 3. 264 
9.7 3.266 3. 268 3. 269 3. 271 3, 273 3. 275 3.277 3.:279 3. 281 3, 283 
9.8 3. 285 3.287 3. 289 3.291 3. 293 3. 295 3. 297 3. 298 3. 300 3, 302 
9. 9 3. 304 3. 305 3. 307 3. 309 3. 311 3. 313 3.316 3.318 3. 320 3. 321 
10 3. 32 3,. 34 3. 36 3. 37 3. 39 3. 41 3. 43 3. 45 3. 46 3. 48 
到 3. 50 3.52 3.53 3.55 3.56 3.58 3.60 3.61 3. 63 3. 64 
12 3. 66 3. 68 3. 69 3. 71 3. 72 3. 74 3. 76 3.77 3. 79 3. 80 
13 3. 80 3. 83 3. 85 3. 86 3. 88 3. 89 3. 90 3. 92 3. 93 3.95 
14 3. 96 3.97 3.99 4.00 4.02 4.03 4. 04 4. 06 4. 07 4.09 
15 4.10 4.11 4. 13 4.14 4.15 4.17 4.18 4.19 4.20 4.22 
16 4.23 4.24 4.25 4.27 4. 28 4.29 4.30 4.31 4.33 4. 34 
17 4.35 4.36 4.37 4.38 4. 39 4. 41 4. 42 4. 43 4. 44 4. 45 
18 4. 46 4. 47 4. 48 4. 49 4. 50 4. 52 4. 53 4. 54 4. 55 4.56 
19 4.57 4.58 4.59 4. 60 4. 61 4. 62 4. 63 4. 64 4. 65 4. 66 


烟 酰 胺 


Yanxian’an 


Nicotinamide 


Ce He N2:O 122. 13 
[98-92-0] 
本 品 为 3- 吡啶 甲 酰胺 。 按 干燥 品 计算 ， 含 Ce HeNsO 不 
得 少 于 99.0%。 
【性 状 】 本 品 为 白色 的 结晶 性 粉末 ; 无 奥 或 几乎 无 自 ， 
味 苦 ， 赂 有 引 湿 性 。 
本 品 在 水 或 乙醇 中 易 溶 ， 在 甘油 中 溶解 。 
燃点 ”本 品 的 熔点 (通则 0612) 为 128~131'C 。 
【鉴别 】(1) 取 本 品 约 0. 18， 加 水 5ml 溶解 后 ， 加 和 氨 氧 
化 钠 试 液 5ml1， 缓 缓 加 热 ， 产 生 的 氮气 使 湿润 的 红色 石 茂 试 
纸 变 蓝 (与 烟 酸 的 区 别 )。 继 续 加 热 至 氮 奥 完全 除去 ， 放 冷 ， 
加 酚 酸 指示 液 1 一 2 滴 ， 用 稀 硫 酸 中 和 ， 加 硫酸 铜 试 液 2ml， 
即 缓 缓 析出 淡 蓝 色 的 沉淀 。 
(2) 取 本 品 ， 加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 20pg 的 溶 


液 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401) 测 定 ， 在 26lnm 的 波长 
处 有 最 大 吸收 ， 在 245nm 的 波长 处 有 最 小 吸收 ， 在 245nm 波长 
处 的 吸光 度 与 261nm 波长 处 的 吸光 度 的 比值 应 为 0.63 一 0. 67。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 421 
图 ) 一 致 。 

【检查 】 酸 碱 度 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 10ml 使 溶解 ， 依 
法 测定 (通则 0631)，pH 值 为 5. 5~7. 5。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 1.0g， 加 水 10ml 溶解 
后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902) ， 溶 液 应 澄清 无 色 。 

易 炭 化 物 取 本 品 0.20g， 依 法 检查 (通则 0842)， 与 对 
照 溶液 ( 取 比 色 用 氯 化 钴 液 1.0ml、 比 色 用 重 铬 酸 钾 液 
2. 5ml、 比 色 用 硫酸 铜 液 1. 0ml， 加 水 稀释 至 50ml)5ml 比 
较 ， 不 得 更 深 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 ， 精 密 称 定 ， 加 乙醇 溶解 并 稀释 制 成 
每 lml 中 约 含 40mg 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 精密 量 取 适 
量 ， 用 乙醇 分 别 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0.2mg 和 0. 1meg 的 
溶液 ， 作 为 对 照 溶液 (1) 和 (2); 另 取 烟 酸 对 照 品 适量 ， 加 乙 
醇 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0. 2mg 的 溶液 ， 作 为 对 照 
品 溶液 ; 再 取 烟 酸 对 照 品 和 本 品 适量 ， 加 乙醇 溶解 并 稀释 制 
成 每 1ml 中 约 含 烟 酸 0. 2mg 和 烟 酰 胺 1mg 的 混合 溶液 ， 作 
为 对 照 溶液 (3) 。 照 菏 层 色谱 法 (通则 0502) 试 验 ， 吸 取 上 述 
5 种 溶液 各 581， 分 别 点 于 同一 硅胶 GF:s 薄 层 板 上 ， 以 三 所 
甲烷 -无 水 乙醇 -水 (48 : 45 : 4) 为 展开 剂 ， 展开 ， 取 出 ， 晾 
干 ， 置 紫外 光 灯 (254nm) 下 检视 。 对 照 溶 液 (3) 应 显示 两 个 
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清晰 分 离 的 斑点 ; 对 照 溶 液 (2) 应 显示 一 个 清晰 可 见 的 斑点 ; 
供 试 品 溶液 如 显 与 对 照 品 溶液 相应 的 杂质 斑点 ， 其 颜色 与 对 
照 品 溶液 的 主 斑点 比较 ， 不 得 更 深 (0.5%);， 如 显 其 他 杂质 
斑点 ， 与 对 照 溶液 (1) 的 主 斑点 比较 ， 不 得 更 深 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 置 五 氧化 二 磷 干 燥 器 中 ， 减 压 干燥 
18 小 时 ， 减 失重 量 不 得 过 0. 5%% (通则 0831) 。 

炽 灼 残渣” 不 得 过 0.1% (通则 0841)。 

重金 属 取 本 品 1.0g， 加 水 10ml 溶解 后 ， 加 lmol/L 
盐酸 溶液 6ml 与 水 适量 使 成 25ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 
一 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

砷 盐 “” 取 本 品 1. 0g， 加 水 23ml 与 盐酸 5ml 使 溶解 后 ， 
依法 检查 (通则 0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0002%)。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0. 1g， 精 密 称 定 ， 加 冰 醋 酸 20ml 溶 
解 后 ， 加 醋 栈 5ml 与 结晶 紫 指 示 液 1 滴 ， 用 高 毛 酸 滴定 液 
(0. lmoVL) 滴 定 至 溶液 显 蓝 绿色 ， 并 将 结果 用 空白 试验 校正 。 
每 1ml 高 氢 酸 滴定 液 (0. 1ImoyIL) 相 当 于 12. 21mg 的 Cs Hs N:O 〇 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 助 溶剂 和 稳定 剂 等 。 

【贮藏 】 遮 光 、 密 闭 保存 。 


烟 酸 
Yansuan 


Nicotinic Acid 


Cs Hs NO 123.11 
[59-67-6] 

本 品 为 吡啶 -3- 羧 酸 。 按 干燥 品 计算 ， 含 Ce Hs NO: 应 不 
少 于 99.0%% 。 

【性 状 】 本 品 为 白色 结晶 或 结晶 性 粉末 ; 无 臭 或 有 微 臭 ， 
味 微 酸 ;， 水 溶液 显 酸 性 反应 。 

本 品 在 沸水 或 沸 乙 醇 中 溶解 ， 在 水 中 略 溶 ， 在 乙醇 中 微 
溶 ， 在 乙醚 中 几乎 不 溶 ， 在 碳酸 钠 试 液 或 所 氧化 钠 试 液 中 易 溶 。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 约 50mg， 加 水 20ml 溶解 后 ， 滴 加 
0.4% 氧 氧化 钠 溶 液 至 遇 石 蕊 试纸 显 中 性 反应 ， 加 硫酸 铜 试 
液 3m1， 即 缓 缓 析出 淡 蓝 色 沉 淀 。 

(2) 取 本 品 ， 加 水 制 成 每 1ml 中 约 含 20pg 的 溶液 ， 照 紫 
外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401) 测 定 ， 在 262nm 的 波长 处 有 最 
大 吸收 ， 在 237nm 的 波长 处 有 最 小 吸收 ;237nm 波长 处 的 吸 
光度 与 262nm 波长 处 的 吸光 度 的 比值 应 为 0.35 一 0. 39。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 422 
图 ) 一 致 。 

【检查 】 溶 液 的 颜色 取 本 品 1.0g， 加 毛 氧 化 钠 试 液 
10ml 溶解 后 》 依 法 检查 (通则 0901) ， 如 显 色 ， 与 同体 积 的 对 
照 液 ( 取 比 色 用 氯 化 钻 液 1. 5ml、 比 色 用 重 铬 酸 钾 液 17ml 与 比 
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色 用 硫酸 铜 液 1. 5ml， 加 水 使 成 1000ml) 比 较 ， 不 得 更 深 。 

3- 乱 基 吡 啶 ” 取 本 品 ， 精 密 称 定 ， 加 乙醇 溶解 并 稀释 制 
成 每 lml 中 约 含 10mg 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 另 取 3- 氰 
基 吡 啶 对 照 品 适量 ， 加 乙醇 溶解 并 稀释 制 成 lml 中 约 含 
0.2mg 的 溶液 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (通则 
0502) 试 验 ， 分 别 吸 取 供 试 品 溶 液 40pl 与 对 照 品 溶液 5pl， 
分 别 点 于 同一 硅胶 GFzs4 薄 层 板 上 ， 以 甲苯 -三 毛 甲 烷 - 乙 酸 
乙 酯 - 冰 栈 酸 (7.5: 5 : 2 : 0.5) 为 展开 剂 ， 展 开 ， 取 出 ， 陈 
干 ， 置 此 外 光 灯 (254nm) 下 检视 。 供 试 品 溶液 如 显 与 对 照 品 
溶液 相应 的 杂质 斑点 ， 其 颜色 与 对 照 品 溶液 的 主 斑点 比较 ， 
不 得 更 深 (0. 25% ) 。 

气 化 物 ” 取 本 品 0.25g， 依 法 检查 (通则 0801)， 与 标准 
氯 化 钠 溶液 5. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 02%)。 

硫酸 盐 取 本 品 0.50g， 依 法 检查 (通则 0802)， 与 标准 
硫酸 钾 溶 液 1. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 02%)。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 置 五 氧化 二 磷 干 燥 器 内 ， 减 压 干燥 
至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 过 0.5% (通则 0831) 。 

炽 灼 残渣” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 1%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 酒 项 下 遗留 的 残 酒 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

砷 盐 取 本 品 1.0g， 加 水 23ml 与 盐酸 5ml 使 溶解 后 ， 
依法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0002%)。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0.3g， 精 密 称 定 ， 加 新 沸 过 的 
冷水 50ml 溶解 后 ， 加 酚 歌 指示 液 3 滴 ， 用 氢 氧 化 钠 滴 定 液 
(0. ImoVL) 滴 定 。 每 1ml 氢气 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 相 当 
于 12. 31mg 的 Cs H; NO,。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 助 溶剂 ， 载 体 材料 。 

【贮藏 〗 密 封 保存 。 


DL- 酒 石 酸 
DL-Jiushisuan 
DL-Tartaric Acid 


o OH 
Ho 全 mros 
oH 0 
C,HsO。 150.09 
[133-37-9] 


本 品 为 2,3- 二 羟基 丁 二 酸 。 按 干燥 品 计算 ， 含 Cs He O。 
不 得 少 于 99. 5%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 颗粒 或 结晶 或 结晶 性 粉末 。 

本 品 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 微 溶 。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 约 lg， 加 水 10ml 使 溶解 ， 溶 液 应 使 
蓝 色 石 蕊 试纸 显 红色 。 

(2) 取 本 品 约 1g， 加 少量 水 溶解 ， 用 氢 氧 化 钠 试 液 调 至 
中 性 ， 加 水 稀释 至 20ml， 作 为 供 试 品 溶液 。 取 在 预先 加 有 
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2% 间 葵 二 酚 溶 液 2 一 3 滴 与 10%% 溴 化 钾 溶 液 2 一 3 滴 的 硫酸 
5ml， 加 供 试 品 溶液 2 一 3 滴 ， 置 水 浴 上 加 热 5 一 10 分 钟 ， 溶 液 
应 显 深蓝 色 ; 放 冷 ， 将 溶液 倒 人 过 量 的 水 中 ， 溶 液 应 显 红色 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 DL- 酒 石 酸 对 照 品 的 图 
谱 一 致 (通则 0402) 。 

(4) 本 品 的 水 溶液 显 酒石酸 盐 的 鉴别 反应 (2) (通则 
0301) 。 

【检查 】 溶 液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 1. 0g， 加 水 10ml 
使 溶解 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0921) ， 溶 液 应 澄清 无 
色 ; 如 显 色 ， 与 黄色 2 号 标准 比 色 液 (通则 0901 第 一 法 ) 比 
较 ， 不 得 更 深 。 

旋光 性 取 本 品 ， 精密 称 定 ， 加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 
每 1ml 中 约 含 0. 1g 的 溶液 ， 依 法 测定 (通则 0621)， 比 旋 度 
应 为 一 0. 10" 至 十 0. 10"。 

所 化 物 取 本 品 0.5g， 依 法 检查 (通则 0801)， 与 标准 
氯 化 钠 溶液 5. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 01%)。 

硫酸 盐 取 本 品 2.0g， 依 法 检查 (通则 0802)， 与 标准 
硫酸 钾 溶 液 3. 0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0. 015%)。 

草酸 盐 取 本 品 0.8g， 加 水 4ml 使 溶解 ， 加 盐酸 3ml 
与 锌 粒 1g8， 煮 沸 1 分 钟 ， 放 置 2 分 钟 后 ， 加 1%% 盐 酸 葵 及 
溶液 0. 25ml， 加 热 至 沸 ， 迅 速 放 冷 ， 将 洲 液 转移 至 纳 氏 比 
色 管 中 ， 加 等 体积 的 盐酸 与 5% 铁 氰 化 钾 溶 液 0.25ml， 播 
勾 ， 放 置 30 分 钟 后 , 与 标准 草酸 溶液 [精密 称 取 草酸 
(Cz HO,，2H;0O)10.0mg， 加 水 稀释 成 100ml， 扬名， 每 
lml 中 含 C: Hi O470pgj 4. 0ml 同 法 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 所 
产生 的 红色 不 得 更 深 (0. 035%)。 

易 握 化 物 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 25ml 与 硫酸 溶液 (1 一 
20) 25ml 使 溶解 ， 将 溶液 保持 在 20C 土 1C 条 件 下 ， 加 
0. 02mol/L 高 锰 酸 钾 溶 液 4. 0ml， 溶 液 的 紫色 在 静 置 条 件 下 
3 分 钟 内 应 不 消失 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105C 干燥 至 恒 重 ， 减 失重 量 不 
得 过 0.5%( 通 则 0831) 。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 1%。 

钙 盐 ” 取 本 品 1. 0g， 加 水 10ml 使 溶解 ， 加 5% 醋 酸 钠 
溶液 20ml， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 取 醇 制 标准 钙 溶 液 ( 精 
密 称 取 碳 酸 钙 2. 50g， 置 1000ml 量 瓶 中 ， 加 5mol/L 醋酸 溶 
液 12ml， 加 水 适量 使 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 扬 匀 ， 作 为 钙 贮 
备 溶液 。 临 用 前 ， 精 密 量 取 钙 贮备 溶液 10ml， 置 100ml 量 
瓶 中 ， 加 乙醇 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 每 1ml 中 含 Ca 0. 1mg) 
0.2ml， 置 纳 氏 比 色 管 中 ， 加 4% 草 酸 铵 溶液 1ml，1 分 钟 
后 ， 加 2mol/L 醋酸 溶液 1ml 与 供 试 品 溶液 15ml 的 混合 液 ， 
扬 匀 ， 放 置 15 分 钟 后 ,与 标准 钙 溶 液 ( 临 用 前 ， 精 密 量 取 钉 
贮备 溶液 Iml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 
每 1ml 中 含 Ca 10pg)10. 0ml， 加 2moi/L 醋酸 溶液 1ml 与 水 
5ml 同 法 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0. 02%%) 。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 渣 项 下 遗留 的 残渣 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 


酒石酸 钠 


砷 盐 ” 取 本 品 1. 0g8， 加 水 23ml 与 盐酸 5ml 使 溶解 ， 依 
法 检查 (通则 0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0002 %)。 
【含量 测定 】 取 本 品 约 0.65g， 精 密 称 定 ， 加 水 25ml 溶 
解 后 ， 加 酚 酌 指示 液 数 滴 ， 用 氢 氧 化 钠 滴定 液 (1mol/L) 滴 定 。 
每 Iml 氨 氧 化 钠 滴 定 液 (lmol/L) 相 当 于 75. 04mg 的 C, HeOe 。 
【类 别 】 药 用 辅料 ，pH 值 调节 剂 和 泡 腾 剂 等 。 
【贮藏 】 氮 光 、 密 封 保存 。 


酒石酸 钠 
Jiushisuanna 
Sodium Tartrate 


NaO- Co “ 2H2O 
“OH 0 


C,H,NasOs。2H:O 230.08 
[6106-24-7] 

本 品 为 L-( 十 )-2,3- 二 羟基 丁 二 酸 二 钠 二 水 合 物 。 按 干 
爆 品 计算 ， 含 C, Hs NasO。 应 为 99.0%% 一 100.5%。 

【 性状】 本 品 为 无 色 透 明 结 晶 或 白色 结晶 性 粉末 。 

本 品 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 几乎 不 溶 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 ， 精 密 称 定 ， 加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 
每 1ml 中 约 含 100mg 的 溶液 ， 依 法 测定 (通则 0621)， 比 旋 
度 应 为 十 29. 5" 至 十 31.5"。 

【鉴别 〗 本 品 的 水 溶液 显 酒石酸 盐 的 鉴别 (2) 与 钠 盐 鉴别 
的 反应 (通则 0301) 。 

【检查 】 酸 碱 度 取 本 品 1.0g， 加 水 10ml 溶解 后 ， 依 
法 测定 (通则 0631)，pH 值 应 为 7.0 一 9. 0。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 本 品 1.0g， 加 水 10ml 使 溶解 ， 
依法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 应 澄清 无 色 ， 如 显 色 ， 
与 黄色 2 号 标准 比 色 液 (通则 0901 第 一 法 ) 比 较 ， 不 得 更 深 。 

氮 化 物 本 品 3.0g， 依 法 检查 (通则 0801)， 与 标准 氯 
化 钠 溶 液 6. 0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0. 002%)。 

硫酸 盐 本 品 4.0g， 依 法 检查 (通则 0802)， 与 标准 硫 
酸 钾 溶液 2. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 005%)。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 150C 干 燥 3 小 时 ， 减 失重 量 为 
14.0%%~17.0%% (通则 0831) 。 

铁 盐 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0807) ， 与 标准 铁 
溶液 1. 0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 深 (0. 001%)。 

重金 属 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0821 第 二 法 )， 
含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 适 量 ， 在 150C 干燥 3 小 时 后 ， 精 
密 称 取 约 80mg， 加 冰 醋 酸 50ml， 加 热 至 近 沸 ， 使 溶解 ， 放 
冷 ， 照 电位 滴定 法 (通则 0701)， 用 高 氢 酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 
滴定 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 高 氧 酸 滴定 
液 (0. 1mol/L) 相 当 于 9. 703mg 的 Cs Hs NazOe 。 


*。 S553 。 
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【类 别 】 药 用 辅料 ， 歼 合剂 。 
【贮藏 】 密 封 保存 。 


海 藻 酸 
Hoaizao Suan 
Alginic Acid 


[9005-32-7] 

本 品系 从 各 种 褐色 海藻 原料 中 经 稀 估 提 取得 到 的 亲 水 性 
胶体 碳水 化 合 物 海藻 酸 盐 ， 再 用 无 机 酸 处 理 、 精 制 而 得 。 按 
干燥 品 计算 ， 含 凌 酸 基 ( 一 COOH) 应 为 19.0%~25.0%。 

【性 状 〗 本 品 为 白色 至 微 黄 色 的 粉末 ; 无 臭 ， 几 乎 无 味 。 

本 品 在 水 、 甲 醇 、 乙 醇 、 丙 酮 、 三 毛 甲 烧 中 不 溶 ， 在 和 氢 
氧化 钠 试 液 中 溶解 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 约 30mg， 加 0.1mol/L 和 氨 氧 化 钠 溶液 
5ml 使 溶解 ， 加 氢化 钙 试 液 1ml， 生 成 胶 状 沉淀 。 

(2) 取 本 品 约 30mg， 加 0. 1mol/L 和 气 氧 化 钠 溶 液 5ml 使 
溶解 ， 加 稀 硫酸 1ml， 即 生成 胶 状 沉淀 。 

(3) 取 本 品 约 10mg， 加 水 5ml， 加 新 制 的 1% 1,3- 二 羟基 
蔡 乙 醇 溶液 1ml 与 盐酸 5ml， 扬 匀 ， 者 沸 5 分 钟 ， 放 冷 ， 加 蜡 
丙 醚 15ml， 振 摇 ， 放 置 数 分 钟 ， 分 取 醚 层 ， 同 时 做 空白 对 
照 ， 醚 层 显 深 紫 色 ， 并 且 样 品 的 颜色 应 深 于 空白 对 照 的 颜色 。 

【检查 】 酸 度 ” 取 本 品 1.5g， 加 水 50ml， 振 摇 5 分 钟 ， 
依法 测定 (通则 0631)，pH 值 应 为 1.5 一 3. 5。 

淀粉 ” 取 本 品 0.10g， 加 和 氢 氧 化 钠 溶 液 (1-~2500)100ml 
使 溶解 ， 取 5ml， 加 碘 试 液 1 滴 ， 不 得 产生 瞬 变 的 蓝 色 。 

氯 化 物 取 本 品 约 2. 5g， 精密 称 定 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 
加 稀 硝酸 50ml， 振 摇 1 小 时 ， 加 稀 硝酸 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 ， 
滤 过 ， 精 密 量 取 续 滤液 50ml， 精 密 加 硝酸 银 滴 定 液 
(0. limol/L)10ml 和 甲 菜 5ml， 加 硫酸 铁 铀 试 液 2ml， 用 硫 氰 
酸 铵 滴定 液 (0. Imol/L) 滴 定 ， 剧 烈 振 摇 至 终点 ， 并 将 滴定 
的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 硝酸 银 滴 定 液 (0. 1mol/L) 
相当 于 3. 545mg 的 Cl。 含 Cl 不 得 过 1.0% 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105C 干 燥 4 小 时 , 减 失 重量 不 
得 过 15.0%( 通 则 0831) 。 

炽 灼 残 渣 ” 取 本 品 0. 5g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 5.0%。 

铁 盐 取 本 品 1.0g&8， 先 用 小 火 灼 烧 使 炭化 ， 再 在 500 一 
600C 炽 灼 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 3ml 使 残 酒 溶解 ， 移 
置 50ml 量 瓶 中 ， 加 水 至 刻度 ， 摇 勾 ， 精 密 量 取 5ml， 置 纳 
氏 比 色 管 中 ， 加 水 使 成 25ml， 依 法 检查 (通则 0807)， 与 标 
准 铁 溶液 5. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 (0. 05%)。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 酒 项 下 遗留 的 残 污 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

砷 盐 取 本 品 0.5g， 加 无 水 碳酸 钠 0.5g， 混 匀 ， 加 水 少量 
湿润 ， 先 用 小 火 灼 烧 使 炭化 ， 再 在 500~600'C 炽 灼 使 完全 灰 化 ， 
放 冷 ， 加 少量 盐酸 至 残渣 不 再 产生 气泡 为 止 ， 加 盐酸 5ml 与 水 
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23ml， 依 法 检查 (通则 0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0004%)。 

微生物 限度 ” 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106)， 每 1g 供 试 品 中 ， 需 氧 菌 总 数 不 得 过 100cfu， 和 霉菌 和 
酵母 菌 总 数 不 得 过 100cfu， 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 ; 每 10g 供 
试 品 中 不 得 检 出 沙门 菌 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0.25g， 精 密 称 定 ， 加 水 25ml， 
精密 加 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (0. 1mol/L)25ml， 再 加 酮 融 指 示 剂 
0. 2ml， 用 盐酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 。 每 1ml 氢 氧 化 钠 滴 
定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 4.502mg 的 一 COOH。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 黏 合剂 和 崩 解 剂 。 

【贮藏 】 密 闭 保 存 。 


海藻 酸 钠 
Hoaizaosuanna 


Sodium Alginate 


[9005-38-3] 

本 品系 从 褐色 海藻 植物 中 用 稀 碱 提取 精制 而 得 ， 其 主要 
成 分 为 海藻 酸 的 钠 盐 。 

【性 状 】 本 品 为 白色 至 浅 棕 黄色 粉末 ; 几乎 无 臭 ， 无 味 。 

本 品 在 水 中 溶 胀 成 胶体 溶液 ， 在 乙醇 中 不 溶 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 0, 2g， 加 水 20ml， 时 时 振 摇 至 分 散 
均匀 。 取 溶液 5ml， 加 5%% 毛 化 钙 溶液 1ml， 即 生成 大 量 胶 

(2) 取 鉴别 (1) 项 下 的 供 试 品 溶液 5ml， 加 稀 硫酸 1ml， 
即 生 成 大 量 胶 状 沉淀 。 

(3) 取 本 品 约 10mg， 加 水 5ml， 加 新 制 的 1% 1,3- 二 羟 
基 蔡 的 乙醇 溶液 lml 与 盐酸 5ml， 摇 匀 ， 者 沸 3 分 钟 ， 冷 
却 ， 加 水 5ml 与 异 丙 醚 15ml， 振 摇 。 同 时 做 空白 试验 。 上 
层 溶液 应 显 深 紫色 。 

(4) 取 炽 灼 残 渣 项 下 的 残 酒 ， 加 水 5ml 使 溶解 ， 显 钠 盐 
的 鉴别 反应 (通则 0301) 。 

【检查 】 溶 液 的 澄清 度 与 颜色 ” 取 本 品 0.10g， 加 水 适量 
不 断 搅拌 使 溶解 ， 加 水 稀释 至 30ml， 扬 匀 ， 放 置 1 小 时 。 精 密 
量 取 1.0ml， 置 10ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 依 法 检 
查 (通则 0901 与 通则 0902) ， 溶 液 应 澄清 无 色 ; 如 显 浑浊 ,与 2 
号 浊 度 标准 液 ( 通 则 0902 第 一 法 ) 比 较 ， 不 得 更 浓 ; 如 显 色 , 与 
黄色 2 号 标准 比 色 液 (通则 0901 第 一 法 ) 比 较 ， 不 得 更 深 。 

氧化 物 ” 取 本 品 2.5g， 精 密 称 定 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 
加 稀 硝 酸 50ml， 振 摇 1 小 时 ， 加 稀 硝 酸 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 
滤 过 ; 精密 量 取 续 滤液 50ml， 精 密 加 入 硝酸 银 滴 定 液 
(0. ImoML)10ml， 加 甲苯 5ml 与 硫酸 铁 铵 指示 液 2ml， 用 硫 
氰 酸 锐 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 ， 滴 至 近 终 点 时 ， 用 力 振 摇 。 
每 1ml 硝酸 银 滴定 液 (0. lmol/L) 相 当 于 3. 545mg 的 Cl。 含 
Cl 不 得 过 1.0%。 

干燥 失重 ” 取 本 品 0. 5g， 在 105C 和 干燥 4 小 时 ， 减 失重 
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量 不 得 过 15.0% (通则 0831) 。 

炽 灼 残 省 ” 取 本 品 0. 5g， 依 法 检查 (通则 0841)， 按 干 
燥 品 计算 ， 遗 留 残 潭 应 为 30. 0 一 36. 0%。 

钙 盐 取 本 品 0. 1g 两 份 ， 分别 置 锥 形 瓶 中 ,一 份 中 加 
5ml 硝酸 消化 后 ， 定 量 转移 至 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻 
度 ， 播 匀 ， 精 密 量 取 10ml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 
刻度 ， 播 名， 作为 供 试 品 溶液 ; 另 一 份 中 精密 加 入 标准 钙 溶 
液 (每 lml 中 含 钙 1000jpg 的 溶液 )1. 5ml， 同 法 操作 ， 作 为 对 
照 品 溶液 。 照 原子 吸收 分 光 光 度 法 (通则 0406 第 二 法 )， 在 
422. 7nm 的 波长 处 分 别 测定 ， 应 符合 规定 (1. 5%)。 

铅 取 本 品 1.0g 两 份 ， 分 别 置 锥 形 瓶 中 ， 一 份 中 加 
10ml 硝酸 消化 后 ， 定 量 转移 至 10ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻 
度 ,， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 ， 另 一 份 中 精密 加 入 标准 铝 溶 液 
(精密 量 取 铅 单 元 素 标 准 溶液 适量 ， 用 水 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 含 铅 10p8g 的 溶液 )1ml， 同 法 操作 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 
照 原子 吸收 分 光 光 度 法 (通则 0406 第 二 法 )， 在 283. 3nm 的 
波长 处 分 别 测定 ， 应 符合 规定 (0. 001% ) 。 

重金 局 ” 取 炽 灼 残渣 项 下 遗留 的 残渣 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 ， 必 要 时 ， 滤 过 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

砷 盐 ” 取 本 品 1. 33g， 加 氢 氧 化 钙 1. 3g,， 混合 ， 加 水 湿 
润 ， 烘 于 ， 先 用 小 火 加 热 使 其 反应 完全 ， 逐 渐 加 大 火力 烧灼 
使 炭化 ， 再 在 500 一 600YC 炽 灼 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 
8ml 与 水 23ml 使 溶解 ， 依 法 检查 (通则 0822 第 二 法 )， 应 符 
合 规定 (0. 000 15%)。 

微生物 限度 ” 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106)， 每 1g 供 试 品 中 需 氧 菌 总 数 不 得 过 1000cfu、 霉 菌 和 
酵母 菌 总 数 不 得 过 100cfu， 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 ; 每 10g 供 
试 品 中 不 得 检 出 沙门 菌 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 助 县 剂 和 阻 沾 剂 等 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 
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Ci Hz On 342.30 [99-20-7] 
CizHzsOn .2H:O 378.33 [6138-23-4] 
本 品 由 食用 级 淀粉 酶 解 而 成 。 为 两 个 吡 喃 环 葡萄 糖分 子 以 
1,1- 精 昔 键 连接 而 成 的 非 还 原 性 双 糖 。 本 品 可 分 为 无 水 物 和 二 
水 物 。 按 无 水 物 计算 ， 含 Ca Hz Di 应 为 98. 0 外 一 102.0%% 。 
性状】 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 ， 味 甜 。 
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无 水 海藻 糖 在 水 中 易 溶 ， 在 甲醇 、 乙 醇 中 几乎 不 溶 。 二 
水 海藻 糖 在 水 中 易 溶 ， 在 甲醇 中 微 溶 ， 在 乙醇 中 几乎 不 溶 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 ， 精 密 称 定 ， 加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 
每 lml 中 约 含 100mg 的 溶液 ， 依 法 测定 (通则 0621)， 比 旋 
度 为 十 197" 至 十 201°。 

【鉴别 〗(1) 取 本 品 2g， 加 水 5ml 使 溶解 ， 取 该 溶液 
lml， 加 a - 茜 酚 乙醇 溶液 (1 一 20)0. 4ml， 沿 容器 壁 缓 慢 加 入 
硫酸 0. 5ml， 溶 液 即 在 两 液 界面 处 产生 紫色 环 。 

(2) 取 本 品 0. 2g8， 加 水 5ml 溶解 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 取 
甘氨酸 0. 2g， 加 水 5ml 溶解 ， 作 为 甘氨酸 溶液 。 量 取 供 试 
品 溶液 2ml， 加 入 稀 盐 酸 1ml， 室 温 静 置 20 分 钟 ， 再 加 入 氢 
氧化 钠 试 液 4ml 和 甘氨酸 溶液 2ml， 于 水 浴 中 加 热 10 分 钟 
后 ， 溶 液 不 显 棕色 。 

(3) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 ， 供 试 晶 溶液 主峰 
的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 的 主峰 保留 时 间 一 致 。 

(4) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 海藻 糖 对 照 品 图 谱 一致 
(通则 0402) 。 

【检查 】 酸 度 ” 取 本 品 1.0g( 按 无 水 物 计 算 )， 加 水 10ml 
使 溶解 ， 依 法 测定 (通则 0631) ，pH 值 应 为 4. 5~6. 5。 

溶液 的 河清 度 与 颜色 取 本 品 33. 0g( 按 无 水 物 计算 )， 
置 100ml 量 瓶 中 ， 加 新 沸 冷 水 充分 振 摇 使 溶解 ， 放 冷 ， 照 紫 
外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 在 420nm 与 720nm 波长 处 
测定 吸光 度 。720nm 波长 处 的 吸光 度 值 不 得 过 0.033， 
420nm 与 720nm 波长 处 的 吸光 度 差 值 不 得 过 0. 067 。 

氧化 物 ” 取 本 品 0. 40g， 依 法 检查 (通则 0801), 与 标准 
氢化 钠 溶 液 5. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 0125%)。 

硫酸 盐 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0802)， 与 标准 
硫酸 钾 溶 液 2. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 020%)。 

可 溶性 淀粉 ” 取 本 品 1. 0g， 加 水 10ml 溶解 后 ， 加 碘 试 
液 1 滴 ， 不 得 显 蓝 色 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ， 加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 
约 含 10mg 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 精密 量 取 1ml， 置 
100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 对 照 洲 液 。 照 
含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 ， 取 对 照 溶 液 10p1， 注 人 液 相 色谱 
仪 ， 调 节 检 测 灵 人 敏 度 ， 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量 程 的 
20%， 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶 液 各 10p1]， 分 别 注 人 
液 相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 ， 除 溶剂 峰 
外 ， 供 试 液 主峰 之 前 、 之 后 的 杂质 峰 面积 之 和 分 别 不 得 大 于 
对 照 液 主峰 面积 的 0.5 倍 (0. 5%)。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832) 测 定 ， 含 水 分 
应 为 9.0%% 一 11.0%;， 如 为 无 水 物 ， 含 水 分 应 不 得 过 1.0%。 

炽 灼 残渣 ”不 得 过 0.1% (通则 0841) 。 

重金 属 取 本 品 4.0g， 加 水 23ml 溶解 后 ， 加 醋酸 盐 缓 
冲 液 (pH3. 5)2ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 含 重金 属 
不 得 过 百 万 分 之 五 。 

无 菌 ( 供 无 除 菌 工艺 的 无 菌 制剂 用 ) 
(通则 1101) ， 应 符合 规定 。 


取 本 品 ， 依 法 检查 
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微生物 限度 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106)， 每 1g 供 试 品 中 需 氧 菌 总 数 不 得 过 1000cfu， 霉 菌 和 
酵母 菌 总 数 不 得 过 100cftu， 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 ; 每 10g 供 
试 品 中 不 得 检 出 沙门 菌 。 

细菌 内 毒素 { 供 注 射 用 ) 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 
1143)， 每 1mg 海 药 糖 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 0. 05EU。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (通则 0512) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 采用 磺 化 交 联 的 葵 乙 烯 - 
二 乙烯 基 苯 共聚 物 为 填充 剂 的 强 阳 离子 钠 型 (或 所 型 ) 色 谱 
柱 ; 以 水 为 流动 相 ; 流速 0. 4ml/min; 柱 温 为 80'C; 示 差 折 
光 检测 器 。 取 麦芽 三 糖 、 葡 萄 糖 、 海 藻 粮 对照 品 适量 ， 加 水 
溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 各 含 2. 5mg、2. 5mg、10mg 的 溶 
液 ， 吸 取 20p1l， 注 入 液 相 色谱 仪 ， 重复 进 样 3 次 ， 记 录 色 谱 
图 ， 主 峰 面积 的 相对 标准 偏差 不 得 过 2. 0%， 各 色谱 峰之 间 
的 分 离 度 应 符合 规定 。 

测定 法 ” 取 本 品 适量 ， 精 密 称 定 ， 加 水 溶解 并 定量 稀释 
制 成 每 1ml 约 含 海藻 糖 10mg 的 溶液 ， 精 密 量 取 20p1， 注 人 
液 相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ; 另 取 海 藻 糖 对 照 品 适 量 ， 同 法 测 
定 ， 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ， 即 得 。 

{ 类 别 〗 药 用 辅料 ， 禾 味 剂 、 甜 味 剂 、 冷 冻 干 燥 辅 料 、 
稀释 剂 、 增 稠 剂 和 保湿 剂 等 。 

【规格 】 本 品 可 分 为 无 水 海藻 糖 、 二 水 海藻 糖 、 无 水 海 
藻 糖 ( 供 注射 用 )、 二 水 海藻 糖 ( 供 注射 用 )。 

【贮藏 】 密 封 ， 阴 凉 、 干 燥 处 保存 。 


预 胶 化 羟 丙 基 淀 粉 
Yujiaohua Qiangbingji Dianfen 


Pregelatinized Hydroxypropyl Starch 


本 品系 以 羟 两 基 淀 粉 为 原料 ， 在 加 热 或 不 加 热 状 态 下 经 
物理 方法 破坏 部 分 或 全 部 淀粉 粒 后 干燥 而 得 的 制品 。 按 干燥 
品 计算 ， 含 羟 丙 氧 基 (一 OCH:CHOHCH; ) 应 为 2.5% 一 
8.9%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 、 类 白色 或 淡 黄 色 粉 末 或 颗粒 ; 或 
为 半 透 明 的 长 条 状 物 或 片 状 物 ; 在 水 中 溶 胀 。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 约 lg， 加 水 50ml， 煮 沸 ， 放 冷 ， 即 
形成 透明 或 半 透 明 的 稀 稠 液体 。 

(2) 取 本 品 约 0. 5g， 加 水 2ml， 混 匀 ， 加 碘 试 液 1 滴 ， 
即 显 蓝 色 或 蓝 紫色 。 

(3) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 ， 供 试 品 溶液 主峰 
的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【 检查】 酸碱度 ” 取 本 品 3. 0g， 加 水 100ml， 捞 拌 10 分 
钟 后 ， 依 法 测定 (通则 0631) ，pH 值 应 为 4.5 一 8. 0。 

铁 盐 ” 取 本 品 0. 50g， 加 稀 盐酸 4ml 与 水 16ml， 搅 拌 5 
分 钟 ， 滤 过 ， 用 水 少量 洗 深 , 合并 滤液 与 洗 液 ， 加 过 硫酸 锐 
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50mg 用 水 稀释 成 35ml 后 ， 依 法 检查 (通则 0807)， 与 标准 
铁 溶液 1. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 (0. 002%)，。 

二 氧化 硫 ” 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 2331)， 含 二 氧化 
硫 不 得 过 0. 005% 。 

氧化 物 ” 取 本 品 4.0g， 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 加 甲醇 -水 
(1 : 1) 混 合 液 50. 0ml， 密 塞 ， 振 摇 5 分 钟 ， 转 入 具 塞 离心 管 
中 ， 离 心 至 澄清 ， 取 上 清 液 30. 0ml， 置 砚 瓶 中 ， 加 冰 醋 酸 
lml 与 碘化钾 1. 08， 密 塞 ， 摇 匀 ， 置 上 暗 处 放置 30 分 钟 ， 加 淀 
粉 指示 液 Iml， 用 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 (0.002mol/L) 滴 定 至 蓝 
色 消 失 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 硫 代 硫酸 
钠 滴 定 液 (0. 002molMIL) 相 当 于 34pg 的 氧化 物质 (以 HzO: 计 )。 
消耗 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 (0. 002molL) 不 得 过 1. 4ml(0. 002%)。 

1,2- 丙 二 醇 ” 取 本 品 粉末 约 2. 0g， 精 密 称 定 ， 置 100ml 量 
瓶 中 ， 加 乙醇 适量 ， 超 声 10 分 钟 ， 放 冷 ， 用 乙醇 稀释 至 刻度 ， 
播 匀 ， 离 心 (3000Y min)10 分 钟 ， 取 上 清 液 作为 供 试 品 溶液 ， 取 
1,2- 丙 二 醇 对 照 品 适量 ， 精 密 称 定 ， 用 乙醇 稀释 并 制 成 每 1ml 
中 约 含 20kg 的 溶液 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 气相 色谱 法 (通则 
0521) 测 定 。 用 (6%) 氰 丙 基 葵 -(94%) 二 甲 基 聚 硅 氧 烷 为 固定 液 
的 毛细 管 色谱 柱 ， 柱 温 为 90'C;， 进 样 口 温度 为 250C;， 检测 器 
温度 为 250C 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 1 由， 分 别 
注 和 人 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 理 论 板 数 按 1,2- 丙 二 醇 计 不 得 
低 于 10 000， 与 相 邻 溶 剂 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 按 外 标 法 以 
峰 面积 计算 ， 含 1,2- 丙 二 醇 不 得 过 0. 1%。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 130C 干燥 90 分 钟 ， 减 失重 量 
不 得 过 15. 0% (通则 0831) 。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 6%。 

重金 属 “ 取 炽 灼 残 渣 项 下 遗留 的 残渣 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

砷 盐 ” 取 本 品 1.0g， 加 盐酸 1ml 与 水 21ml， 加 热 使 溶 
解 ， 加 盐酸 4ml， 依 法 检查 (通则 0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规 
定 (0. 0002%)。 

微生物 限度 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106)， 每 1g 中 需 氧 菌 总 数 不 得 过 1000cftu， 和 霉菌 和 酵母 菌 
总 数 不 得 过 100cfu， 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 。 

【含量 测定 】 羚 再 氧 基 ” 照 甲 氧 基 、 乙 氧 基 与 羟 两 氧 基 
测定 法 (通则 0712 第 一 法 ) 测 定 ， 即 得 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 黏 合剂 和 填充 剂 等 。 

萎 喧 藏 】 密 闭 保 存 。 


预 胶 化 淀粉 
Yujiaohua Dianfen 


Pregelatinized Starch 


本 品系 淀粉 通过 物理 方法 加 工 ， 改 善 其 流动 性 和 可 压 性 
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而 制 得 。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 粉末 。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 约 lg， 加 水 15ml， 搅 拌 ， 者 涨 ， 放 
冷 ， 即 成 透明 或 半 透 明 类 白色 的 凝 胶 状 物 。 

(2) 取 本 品 约 0. 1g， 加 水 20ml， 混 匀 ， 加 碘 试 液 数 滴 ， 
即 显 蓝 黑色 、 蓝 色 、 紫 色 或 紫红 色 ， 加 热 后 逐渐 初 色 。 

【检查 】》 酸 度 ” 取 本 品 10.0g， 加 中 性 乙醇 (对 酚 栈 指示 
液 显 中 性 )10ml， 摇 匀 ， 加 水 100ml， 朱 拌 5 分 钟 ， 依 法 测 
定 ( 通 则 0631) ，pH 值 应 为 4. 5 一 7.0。 

二 氧化 硫 ” 取 本 品 适量 ,依法 检查 (通则 2331)， 二 氧 
化 硫 含 量 不 得 过 0. 004%。 

氧化 物质 ” 取 本 品 5.0g， 加 甲醇 -水 (1 : 1) 的 混合 液 
20ml， 再 加 6mol/L 醋酸 溶液 1Iml, 搅拌 均匀 ， 离 心 ， 精 密 
加 新 制 的 饱和 碘化钾 溶液 0.5ml， 放 置 5 分 钟 ， 上 清 液 和 沉 
淀 物 不 得 有 明显 的 蓝 色 、 棕 色 或 紫色 。 

干燥 失重 取 本 品 ， 在 120C 干燥 4 小 时 ， 减 失重 量 不 
得 过 14, 0% (通则 0831) 。 

灰分 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 2302)， 遗 留 残渣 
不 得 过 0.3%。 

重金 属 ”取样 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0821 第 二 法 )， 
含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

铁 盐 ” 取 本 品 0.50g， 加 稀 盐 酸 4ml 与 水 16ml， 振 摇 5 
分 钟 ， 滤 过 ， 用 少量 水 洗涤 ， 合 并 滤液 与 洗 液 ， 加 过 硫酸 匀 
50mg， 用 水 稀释 成 35ml 后 ， 依 法 检查 (通则 0807)， 与 标准 
铁 溶液 1. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 (0. 002%)。 

微生物 限度 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106), 每 1g 供 试 品 中 需 氧 菌 总 数 不 得 过 1000cfu， 和 霉菌 和 
酵母 菌 数 总 不 得 过 100cfu， 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 填 充 剂 和 骨 解 剂 等 。 

【贮藏 】》 密 闭 保 存 。 


黄 凡 士 林 
Huang Fanshiiin 


Yellow Vaselin 


[8009-03-8] 

本 品系 从 石油 中 得 到 的 多 种 烃 的 半 固 体 混合 物 。 

【性 状 】 本 品 为 淡 黄 色 或 黄色 均匀 的 软膏 状 半 固 体 ; 无 
臭 或 几乎 无 臭 ; 有 滑 腻 感 ， 具有 拉丝 性 。 

本 品 在 35 它 的 三 氯 甲烷 中 溶解 ， 在 乙醚 中 微 溶 ， 在 乙 
醇 或 水 中 几乎 不 溶 。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 在 60'C 时 为 
0. 815~0. 880。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (通则 0612 第 三 法 ) 为 45 一 60Y 。 

【检查 】 锥 入 度 ” 取 本 品 适量 , 在 85C 士 2C 熔 融 ， 


黄 原 胶 


放 冷 ， 照 锥 入 度 测定 法 (通则 0983) 测 定 ， 锥 入 度 应 为 130 一 
230 单位 。 

酸碱度 ” 取 本 品 35.0g， 置 250ml 烧杯 中 ， 加 水 100ml， 
加 热 至 微 沸 ， 搅 拌 5 分 钟 ， 静 置 放 冷 ， 分 取水 层 ， 加 酚 可 指 
示 液 1 滴 ， 应 无 色 ， 再 加 甲 基 栖 指示 液 0.10ml， 不 得 显 粉 
红色 。 

颜色 取 本 品 10.0g， 置 烧杯 中 ， 在 水 浴 上 加 热 使 熔 
融 ， 移 至 比 色 管 中 ， 与 同体 积 的 对 照 液 ( 取 比 色 用 氧化 钴 液 
2. 0ml 与 比 色 用 重 铬 酸 钾 液 6. 0ml， 加 水 至 10ml 制 成 ) 比 较 ， 
不 得 更 深 。 

杂质 吸光 度 ” 取 本 品 ， 加 三 甲 基 戊 烷 溶解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 含 0. 50mg 的 溶液 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 
0401)， 在 290nm 的 波长 处 测定 ， 吸 光度 不 得 过 0, 75。 

硫化 物 ” 取 本 品 3.0g， 依 法 检查 (通则 0803)， 应 符合 
规定 (0. 000 17%)。 

有 机 酸 ” 取 本 品 20. 0g， 加 中 性 稀 乙 醇 100ml， 搅 拌 并 
加 热 至 沸 ， 加 酚 栈 指示 液 1ml 与 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 
0. 40ml， 强 力 搅拌 ， 应 显 红色 ，。 

油脂 和 树脂 ” 取 本 品 10.0g， 加 20% 氢 氧化 钠 溶 液 
50ml， 加 热 回 流 30 分 钟 ， 放 冷 。 分 取水 层 ， 加 稀 硫 酸 
200ml， 不 得 生成 油状 物质 和 沉淀 。 

异性 有 机 物 与 炽 灼 残渣 ” 取 本 品 2.0g， 用 直 火 加 热 ， 
应 无 异 臭 ; 再 炽 灼 ， 遗 留 残渣 不 得 过 1mg(0.05%%)。 

重金 属 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0821 第 二 法 )， 
含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 三 十 。 

砷 盐 取 本 品 1.0g, 加 2% 硝 酸 镁 乙醇 溶液 10ml 与 浓 
过 氧化 氢 溶 液 1. 5ml， 混 匀 ， 小 火 灼 烧 使 火化， 再 以 500 一 
600C 炽 灼 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 硝酸 0. 5ml， 加 热 灼 烧 至 
氧化 氮 蒸 气 除 尽 后 ， 放 冷 ， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml， 依 法 检 
查 (通则 0822 第 二 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0002%)。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 软 襄 基 质 和 润滑 剂 等 。 

【贮藏 】 密 闭 保存 。 


黄 原 胶 


Huangyuanjiao 


Xanthan Gum 


本 品系 淀粉 经 甘 兰 黑 腐 病 黄 单 胞 菌 (Xanthomonas 
campestris) 发 醇 后 生成 的 多 糖 类 高 分 子 译 合 物 经 处 理 精制 
而 得 。 

【性 状 】 本 品 为 类 白色 或 浅黄 色 的 粉末 ; 微 臭 ， 无 味 。 

本 品 在 水 中 溶 胀 成 胶体 溶液 ， 在 乙醇、 丙酮 或 乙醚 中 
不 溶 。 

【鉴别 】 取 本 品 的 干燥 品 与 槐 豆 胶 各 1. 5g， 混 匀 ， 加 至 
80C 的 水 300ml 中 ， 边 加 边 搅拌 至 形成 溶液 后 ， 继 续 搅 拌 


。 557 。 
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30 分 钟 并 保持 溶液 温度 不 低 于 60C ， 放 冷 ， 即 形成 橡胶 状 
凝 胶 物 ; 另 取 本 品 的 干燥 品 3. 0g， 不 加 槐 豆 胶 ， 同 法 操作 ， 
应 不 形成 橡胶 状 凝 胶 物 。 

【检查 】 点 度 ” 取 本 品 干 燥 品 3. 0g， 加 氯 化 钾 3. 0g， 混 
句 ， 加 水 294ml, 在 25 以 每 分 钟 800 转 连 续 搅 拌 2 小 时 
后 ， 依 法 测定 (通则 0633 第 二 法 )， 用 NDJ-1 型 旋转 式 黏度 
计 ，3 号 转子 ， 每 分 钟 60 转 ， 在 25C 时 的 动力 黏度 应 不 低 
于 0.6Pa。 s。 

氮 ” 取 本 品 约 0.1g， 精密 称 定 ， 照 氮 测 定 法 (通则 
0704 第 二 法 ) 测定 ， 按 干燥 品 计算 ， 含 氮 量 不 得 过 1. 5%。 

丙酮 琶 取 本 品 60mg， 精 密 称 定 ， 置 50ml 磨 口 烧瓶 
中 ， 加 水 10ml 溶解 后 ， 加 lmoML 盐酸 溶液 20ml， 称 定 烧 
瓶 重量 ， 加 热 问 流 3 小 时 ， 放 冷 ， 称 量 烧瓶 ， 补 充 蒸发 的 水 
分 ; 精密 量 取 2ml， 置 分 液 漏斗 中 ， 加 2,4- 二 硝 基 共 肽 盐酸 
溶液 ( 取 2,4- 二 硝 基 蔡 肘 1. 0g， 加 2mol/L 盐酸 溶液 200ml 
使 溶解 ， 揪 匀 )1ml， 摇 匀 ， 加 乙酸 乙 酯 5ml， 振 播 ， 静 置 使 
分 层 ， 弃 去 水 层 ， 用 碳酸 钠 试 液 提 取 3 次 ， 每 次 sml1， 合 并 
提取 液 ， 置 50ml 量 瓶 中 ， 用 碳酸 钠 试 液 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 
作为 供 试 品 溶液 ， 另 取 丙 酮 酸 45mg， 精 密 称 定 ， 置 500ml 
量 瓶 中 ， 加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 精 密 量 取 10ml， 
置 50ml 磨 口 烧 痊 中 ， 照 供 试 品 溶液 制备 方法 ， 自 “加 
lmol/L 盐酸 溶液 20ml” 起 ， 依 法 操作 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 
照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401) ， 以 碳酸 钠 试 液 为 空白 ， 
在 375nm 的 波长 处 分 别 测定 吸光 度 。 供 试 品 溶液 的 吸光 度 
不 得 低 于 对 照 品 溶液 的 吸光 度 (1. 5%)。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105C 干 燥 至 恒 重 , 减 失重 量 不 
得 过 15.0%( 通 则 0831)。 

灰分 取 本 品 1.0g， 置 炽 灼 至 便 重 的 寺 塌 中 ， 精 密 称 
定 ， 缓 缓 炽 灼 至 完全 炭化 后 ， 逐 渐 升 高 温度 至 500 一 600Y， 
使 完全 灰 化 并 恒 重 , 按 干 燥 品 计算 ， 遗留 灰分 不 得 
过 16.0%。 

重金 属 ” 取 灰分 项 下 遗留 的 残 酒 ， 依 法 检查 (通则 0821 
第 二 法 ， 必 要 时 滤 过 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

砷 盐 ” 取 本 品 0.67g， 加 氢 氧 化 钙 1.0g， 混合 ， 加 水 适 
量 ， 搅 拌 均匀 ， 干 燥 后 ， 以 小 火 灼 烧 使 炭化 ， 再 以 500 一 
600 亿 炽 灼 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 8ml 与 水 23ml， 依 法 
检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0003%% ) 。 

微生物 限度 ” 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106)， 每 1g 供 试 品 中 需 氧 菌 总 数 不 得 过 1000cfu， 和 霉菌 和 
酵母 菌 总 数 不 得 过 100cfu， 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 黏 合剂 和 助 悬 剂 等 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 
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黄 氧 化 铁 
Huang Yanghuatie 


Yellow Ferric Oxide 


FesOs + Hi:O 177.70 

本 品系 三 氧化 二 铁 一 水 合 物 ， 按 炽 灼 至 恒 重 后 计算 ， 含 
Fe O: 不 得 少 于 98.0%。 

【性 状 】 本 品 为 赭 黄色 粉末 ;， 无 臭 ， 无 味 。 

本 品 在 水 中 不 溶 ， 在 沸 盐 酸 中 易 溶 。 

【鉴别 〗 取 本 品 约 0.1g， 加 稀 盐 酸 5ml， 煮 沸 冷 却 后 ， 
溶液 显 铁 盐 的 鉴别 反应 (通则 0301) 。 

【检查 】 水 中 可 溶 物 ” 取 本 品 2.0g， 加 水 100ml， 置 水 
浴 上 加 热 回 流 2 小 时 ， 滤 过 ， 滤 湘 用 少量 水 洗涤 ， 合 并 滤液 
与 洗 液 ， 置 经 105 尼 人 恒 重 的 蒸发 胃 中 ， 蒸 干 ， 在 105 干燥 
至 恒 重 ， 遗 留 残渣 不 得 过 10mg(0. 5%)。 

酸 中 不 溶 物 取 本 品 2.0g， 加 盐酸 25ml， 置 水 浴 中 加 
热 使 溶解 ， 加 水 100ml， 用 经 105'C 恒 重 的 4 号 垂 熔 卉 吉 滤 
过 ， 滤 渣 用 盐酸 溶液 (1->100) 洗 涤 至 洗 液 无 色 ， 再 用 水 洗涤 
至 洗 液 不 显 氯 化 物 的 反应 ， 在 105\C 干燥 至 恒 重 ， 遗 留 残渣 
不 得 过 6mg(0. 3% ) 。 

炽 灼 失重 ” 取 本 品 约 1. 0g， 精 密 称 定 ， 在 800 必 炽 灼 至 
恒 重 ， 减 失重 量 不 得 过 14. 0% 。 

银 盐 ” 取 本 品 0.2g， 加 盐酸 5ml， 加 热 使 溶解 ， 滴 加 过 
氧化 氨 试 液 1 滴 ， 再 加 10%% 氢 氧化 钠 深 液 20ml， 滤 过 ， 滤 
酒 用 水 10ml 洗涤 ， 合 并 滤液 与 洗 液 ， 加 硫酸 溶液 (2 一 10) 
10ml， 不 得 显 浑浊 。 

铝 取 本 品 2.55， 置 100ml 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 加 0. 1mol/ 
L 盐酸 溶液 35ml， 搅 拌 1 小 时 ， 滤 过 ， 滤 潭 用 0. 1mol/L 盐 
酸 溶液 洗涤 ， 合 并 滤液 与 洗 液 置 50ml 量 瓶 中 ， 加 0. 1mol/L 
盐酸 溶液 稀释 至 刻度 ， 摇 名， 作为 供 试 品 溶液 。 照 原子 吸收 
分 光 光 度 法 (通则 0406)， 在 217. 0nm 的 波长 处 测定 。 另 取 
标准 铅 溶液 2. 5ml， 置 50ml 量 瓶 中 ， 加 1mol/L 盐酸 溶液 
5ml， 加 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 同 法 测定 。 供 试 品 溶液 的 吸 
光度 不 得 大 于 对 照 溶液 (0. 001%)。 

砷 盐 取 本 品 0.67g， 加 盐酸 7ml， 加 热 使 溶解 ， 加 水 
21ml， 滴 加 酸性 氢化 亚 锡 试 液 使 黄色 褪去 ， 依 法 检查 (通则 
0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0003%% ) 。 

【含量 测定 】〗】 取 经 800C 炽 灼 至 恒 重 的 本 品 约 0.15g， 
精密 称 定 ， 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 加 盐酸 5ml， 置 水 浴 上 加 热 
使 溶解 ， 加 过 氧化 氢 试 液 2ml， 加 热 至 沸 数 分 钟 ， 加 水 
25ml， 放 冷 ， 加 碘化钾 1. 5g 与 盐酸 2.5ml， 密 塞 ， 摇 
匀 ， 在 暗 处 静 置 15 分 钟 ， 用 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/ 
L) 滴 定 ， 至 近 终 点 时 加 淀粉 指示 液 2. 5ml， 继 续 滴定 至 
蓝 色 消失 。 每 1ml 硫 代 硫 酸 钠 滴 定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 
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7.985mg 的 Fez O: 。 
【类 别 】 药 用 辅料 ， 着 色 剂 和 包 衣 材料 等 。 
【贮藏 】 密封 保存 。 


硅化 微 晶 纤维 素 
Guihua Weijing Xianweisu 
Silicified Microcrystalline Cellulose 


微 晶 纤维 素 L9004-34-6] 
二 氧化 硅 [112945-52-5] 

本 品 由 微 唱 纤 维 素 和 胶 态 二 氧化 硅 在 水 中 共 混 干燥 制 
得 。 按 干燥 品 计算 ， 含 微 晶 纤维 素 应 为 94. 0% 一 100.0 只 。 

【性 状 〗 本 品 为 白色 或 类 白色 微细 颗粒 或 粉末 ; 无 臭 ， 
无 味 。 

本 品 在 水 、 稀 酸 、5% 氨 氧化 钠 溶 液 、 夫 酮 、 乙 醇 或 甲 
茶 中 不 溶 。 

【鉴别 】(1) 本 品 红 外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 附 图 ) 
一 致 (通则 0402) 。 

(2) 取 本 品 10mg， 置 表面 中 上 ， 加 氯 化 锌 碘 试 液 2ml， 
即 变 蓝 色 。 

(3) 取 炊 灼 残渣 项 下 的 残渣 约 5mg， 置 铂 塔 吉 中 ， 加 碳 
酸 钾 0.2g， 混 匀 。 炽 灼 10 分 钟 ， 放 冷 ， 加 水 2ml 微 热 溶 
解 ， 缓 组 加 入 钼 酸 锐 溶液 ( 取 钼 酸 6. 5g， 加 水 14ml 与 浓 氨 
溶液 14. 5ml， 振 摇 使 溶解 ， 放 冷 ， 在 搅拌 下 缓 缓 加 入 钼 酸 
32ml 与 水 40ml 的 混合 液 中 ， 静 置 48 小 时 ， 滤 过 ， 取 滤液 
即 得 )2ml， 溶 液 显 深 黄色 。 

(4) 取 鉴别 (3) 项 下 得 到 的 深 黄色 钼 硅 酸 溶液 1 滴 ， 滴 于 
滤纸 上 ， 蒸 干 溶剂 。 加 邻 联 甲苯 胺 的 冰 醋 酸 饱和 溶液 1 滴 以 
减少 硅 钼 酸 转化 为 钼 蓝 。 将 该 滤纸 置 于 浓 氨 溶液 上 方 ， 有 蓝 
绿色 斑点 产生 (在 通风 橱 中 操作 ， 实 验 过 程 中 避免 接触 邻 联 
甲 茶 胺 试剂 ) 。 

【检查 】 酸 度 ” 取 电导 率 项 下 的 上 清 液 ， 依 法 测定 (通则 
0631)，pH 值 应 为 5. 0 一 7. 0。 

水 溶性 物质 取 本 品 5.0g， 加 水 80ml， 振 播 10 分 钟 ， 
滤 过 ， 滤 液 置 预先 恒 重 的 蒸发 阵 中 ， 在 水 浴 上 蒸 干 ， 并 在 
105C 王 燥 1 小时， 遗留 残渣 不 得 过 0. 25%。 

脂 溶 性 物质 ” 取 本 品 10.0g， 装 人 内 径 约 20mm 的 玻璃 
柱 中 ， 用 无 过 氧化 物 的 乙醚 50ml 通过 柱 ， 收 集 乙醚 液 置 预 
先 恒 重 的 蒸发 阵 中 ,蒸发 至 干 ， 并 在 105C 于 燥 30 分 钟 ， 
遗留 残渣 不 得 过 0. 05% 。 

电导 率 ” 取 本 品 5. 0g， 加 新 沸 冷 水 40ml， 振 播 20 分 
钟 ， 离 心 ， 取 上 清 液 测定 电导 率 。 同 时 测定 所 用 水 的 电 
导 率 ， 供 试 品 溶液 电导 率 与 水 电导 率 的 差 值 不 得 过 
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75HS/cnm。 
聚合 度 ”到 本 品 约 1.3g， 精 密 称 定 ， 置 125ml 具 塞 锥 
形 瓶 中 ， 精 密 加 水 和 1. 0molL 所 氧化 乙 二 胶 铜 溶液 各 25ml， 
立即 通 人 氮气 ， 于 电磁 搅拌 器 上 搅拌 至 完全 溶解 ， 转 移 适 量 
溶液 至 已 校正 的 黏度 计 ( 或 其 他 类 似 黏 度 计 ) 中 ， 在 25 必 水 浴 
中 平衡 至 少 5 分 钟 ， 记 录 溶 液 流 经 黏度 计 上 下 两 个 刻度 的 时 
间 4 (以 秒 计 )， 按 下 列 公式 计算 溶液 的 运动 黏度 Vi 。 
Vi=n Xh 
式 中 已 为 黏度 计 常 数 。 
取 适 量 1. 0mol 世 氢 氧 化 乙 二 胺 铜 溶液 与 水 等 量 混合 ， 
用 乌 氏 黏度 计 ( 毛 细 管 内 径 0. 63mm, 已 校正 ) 依 法 测定 ， 测 
得 流出 时 间 所 (以 秒 计 )， 按 下 列 公 式 计 算 溶 液 的 运动 黏 
度 V: 。 
V;,=t, Xk; 
式 中 ”已 为 黏度 计 常 数 。 
按 以 下 公式 计算 供 试 品 的 相对 黏度 (yu) 


根据 计算 得 的 相对 黏度 ya 值 ， 查 特性 黏度 表 ， 得 特性 
黏度 [四 C， 按 以 下 公式 计算 聚合 度 (P) ， 应 不 大 于 350。 

P=95 [7]C/ {m [(100 一 z)/100] [(100—6)/100])} 
式 中 nm 为 供 试 品 取样 量 ，g; 

6b 为 供 试 品 干燥 失重 百 分 值 ; 
a 为 供 试 品 炽 灼 残 酒 百 分 值 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105C 干 燥 3 小时, 减 失 重量 不 
得 过 6.0%( 通 则 0831) 。 

炽 灼 残 各 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 应 在 1. 8%~2. 2%。 

重金 属 取 本 品 ,依法 检查 (通则 0821 第 二 法 )， 含 重 
金属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

微生物 限度 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106)， 每 1g 供 试 品 中 需 氧 菌 总 数 不 得 过 1000cfu， 霉 菌 及 
酵母 菌 数 不 得 过 100cfu， 还 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 。 

【含量 测定 〗】 取 本 品 约 0.125g， 精 密 称 定 ， 置 锥 形 瓶 
中 ， 加 水 25ml， 精 密 加 重 铬 酸 钾 溶 液 ( 取 基准 重 铬 酸 钾 
4. 903g， 加 水 适量 使 溶解 并 稀释 至 200ml) 50ml， 混 匀 ， 组 
缓 加 硫酸 100ml， 迅速 加 热 至 沸 ， 放 冷 , 移 至 250ml 量 瓶 
中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 精 密 量 取 50ml， 加 邻 二 氮 菲 
指示 液 3 滴 ， 用 硫酸 亚 铁 铀 滴定 液 (0. lmol/L) 滴 定 ， 并 将 
滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 硫酸 亚 铁 铵 滴定 液 
(0. 1mol/1) 相 当 于 0.675mg 的 纤维 素 。 

【类 别 】〗 药 用 输 料 ， 填 充 剂 、 润 滑 剂 。 

【贮藏 》 密 封 保存 。 

【标示 】 应 标注 堆 密 度 及 粒度 分 布 ， 并 注 明 方法 和 限度 。 
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附 图 ”硅化 微 晶 纤维 素 红 外 光 吸 收 图 谱 
附 表 “相对 黏度 (?m) 与 特性 黏 数 和 浓度 的 乘积 ([ 四 C) 转 换 表 
[yc 

Wi 0.00 0.01 0.02 0. 03 0. 04 4. 05 0. 06 0. 07 0.08 0.09 
1.1 0, 098 0. 106 0, 115 0,125 0, 134 0, 143 0. 152 0. 161 0. 170 0. 180 
1.2 0.189 0.198 0, 207 0.216 0. 225 0.233 0. 242 0. 250 0. 259 0. 268 
la3 0, 276 0. 285 0, 293 0, 302 0, 310 0,. 318 0. 326 0. 334 0. 342 0. 350 
1. 4 0. 358 0. 367 0. 375 0, 383 0. 391 0. 399 0. 407 0. 414 0. 422 0. 430 
1. 5 0. 437 0. 445 0, 453 0, 460 0, 468 0. 476 0. 484 0. 491 0. 499 0. 507 
1.6 0.515 0. 522 0. 529 0, 536 0, 544 0.551 0.558 0.566 0.573 0. 580 
1.7 0. 587 0. 595 0. 602 0.608 0.615 0.622 0. 629 0.,636 0.642 0.649 
1.8 0.656 0. 663 0. 670 0.677 0. 683 0. 690 0.697 0.704 0.710 0.717 
1.9 0.723 0.730 0,736 0.743 0.749 0.756 0.762 0.769 0.775 0.782 
2.0 0.788 0.795 0. 802 0. 809 0. 815 0. 821 0. 827 0. 833 0. 840 0. 846 
2.1 0. 852 0. 858 0. 864 0. 870 0. 876 0. 882 0. 888 0. 894 0. 900 0. 906 
2.2 0. 912 0. 918 0. 924 0. 929 0. 935 0. 941 0. 948 0. 953 0. 959 0. 965 
2.3 0. 971 0. 976 0. 983 0. 988 0. 994 1. 000 1. 006 1.011 1.017 1. 022 
2.4 1. 028 1.033 1. 039 1. 044 1. 050 1. 056 1. 061 1.067 1. 072 1.078 
2.5 1, 083 1. 089 1. 094 1. 100 1. 105 1, 111 1.116 1.121 1. 126 1. 131 
2.6 1, 137 1. 142 1. 147 1. 153 1. 158 1. 163 1. 169 1. 174 1. 179 1. 184 
7 1. 190 1. 195 1. 200 1. 205 1. 210 1. 215 1. 220 1. 225 1. 230 1. 235 
2.8 1, 240 1. 245 1. 250 1,255 1. 260 1. 265 1. 270 1. 275 1. 280 1. 285 
2.9 1. 290 1. 295 1. 300 1. 305 1. 310 1. 314 1. 319 1. 324 1. 329 1. 333 
3.0 1. 338 1.343 1. 348 1. 352 ]. 357 1. 362 ]1. 367 1. 371 1. 376 1. 381 
3 1. 386 1. 390 1. 395 1. 400 1. 405 1. 409 1. 414 1. 418 1. 423 1. 427 
3. 2 1. 432 1. 436 1. 441 1. 446 1. 450 1. 455 1. 459 1. 464 1. 468 1. 473 
3. 3 1.477 1. 482 1. 486 1. 491 1. 496 1. 500 1.504 1.508 1.513 1.517 
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续 表 
[yjC 

ps 0. 00 0. 01 0, 02 0.03 0.04 0.05 0.06 0. 07 0.08 0.09 
3.4 1. 521 1. 525 1. 529 1, 533 1. 537 1. 542 1.546 1.550 1. 554 1.558 
3.5 1. 562 1. 566 1. 570 1. 575 1.579 1.583 1.587 1. 591 1, 595 1. 600 
3.6 1. 604 1. 608 1.612 1.617 1. 621 1. 625 1.629 1. 633 1.637 1. 642 
.7 1. 646 1. 650 1.654 1. 658 1. 662 1. 666 1. 671 1. 675 1. 679 1. 683 
3. 8 1. 687 1. 691 1. 695 1. 700 1.704 1.708 1.712 1.715 1.719 1.723 
3.9 1 727 1.731 1.735 1. 739 1.742 1.746 1.750 1.754 1.758 1.762 
4.0 1. 765 1.769 1.773 1. 777 1.781 1.785 1.789 1. 792 1. 796 1. 800 
4.1 1. 804 1. 808 1. 811 1. 815 1. 819 1. 822 1. 826 1. 830 1. 833 1. 837 
4. 2 1. 841 1. 845 1. 848 1. 852 1. 856 1. 859 1. 863 1. 867 1. 870 1. 874 
4.3 1. 878 1. 882 1. 885 1. 889 1. 893 1. 896 1. 900 1. 904 1. 907 1. 911 
4.4 1. 914 1. 918 1. 921 1. 925 1. 929 1. 932 1. 936 1. 939 1. 943 1. 946 
4.5 1. 950 1. 954 1.957 1, 961 1. 964 1. 968 1. 971 1. 975 1,979 1. 982 
4.6 1. 986 1. 989 1. 993 1. 996 2. 000 2. 003 2. 007 2.010 2. 013 2.017 
4.7 2. 020 2. 023 2. 027 2. 030 2. 033 2. 037 2. 040 2. 043 2. 047 2. 050 
4. 8 2. 053 2. 057 2. 060 2. 063 2. 067 2. 070 2. 073 2. 077 2. 080 2. 083 
4.9 2. 087 2. 090 2. 093 2. 097 2. 100 2. 103 2. 107 2. 110 2. 113 2. 116 
5.0 2. 119 2..122 2. 125 2. 129 2. 132 2. 135 2.139 2. 142 2. 145 2,. 148 
5.1 2,151 2,154 2. 158 2.160 2. 164 2,167 2,170 2,173 2.176 2,180 
5.2 2.,183 2. 186 2. 190 2. 192 2. 195 2, 197 2. 200 2. 203 2. 206 2, 209 
5. 3 2,212 2, 215 2. 218 2. 221 2. 224 27227 2. 230 2..233 2. 236 2.240 
5.4 2, 243 2,246 2. 249 2. 252 2. 255 2, 258 2. 261 2. 264 2. 267 2.270 
5.5 2, 273 2,276 2. 279 2. 282 2. 285 2. 288 2. 291 2. 294 2. 297 2,300 
5.6 2, 303 2, 306 2. 309 2. 312 2. 315 2. 318 2, 320 2. 324 2. 326 2. 329 

“7 2, 332 2. 335 2. 338 2. 341 2. 344 2. 347 2. 350 2.353 2. 355 2.358 
5.8 2, 361 2, 364 2. 367 2. 370 2. 373 2. 376 2. 379 2. 382 2, 384 2.387 
5. 9 2, 390 2, 393 2. 396 2. 400 2. 403 2. 405 2. 408 2. 411 2. 414 2.417 
6.0 2. 419 2. 422 2. 425 2. 428 2.431 2. 433 2. 436 2. 439 2. 442 2. 444 
6. 1 2. 447 2,. 450 2,. 453 2. 456 2. 458 2. 461 2. 464 2. 467 2. 470 2,472 
6. 2 2. 475 2. 478 2. 481 2. 483 2. 486 2. 489 2. 492 2. 494 2. 497 2, 500 
6. 3 2. 503 2.505 2. 508 2..511 2. 513 2.516 2.518 2. 521 2. 524 2, 526 
6. 4 2. 529 2.532 2. 534 2.537 2. 540 2. 542 2. 545 2.547 2. 550 2. 553 
6.5 2.555 2.558 2. 561 2.563 2. 566 2. 568 2. 571 2. 574 2. 576 2, 579 
6.6 2. 581 2. 584 2.587 2. 590 2. 592 2. 595 2. 597 2. 600 2. 603 2. 605 
6. 7 2. 608 2.610 2.613 2. 615 2.618 2, 620 2. 623 2. 625 2. 627 2, 630 
6.8 2.633 2.635 2. 637 2. 640 2. 643 2, 645 2.648 2,650 2. 653 2, 655 
6.9 2. 658 2. 660 2. 663 2. 665 2.668 2,670 2. 673 2. 675 2. 678 2, 680 
7.0 2. 683 2. 685 2. 687 2. 690 2. 693 2, 695 2. 698 2.700 2. 702 2,705 
7 2. 707 2.710 2.712 2.714 2.717 2,.719 2.721 2.724 2.726 2.729 
7.2 2.731 2.733 2.736 2.738 2.740 2.743 2.745 2.748 2.750 52 
7.3 2.755 2.757 2.760 2.762 2.764 2,767 2.769 2.771 2.774 2,776 
7.4 2.779 2. 781 2.783 2.786 2.788 2,790 2.793 2.795 2. 798 2, 800 
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续 表 
[nc 

wa 0.00 0.01 0.02 0. 03 0, 04 0. 05 0,. 06 0. 07 0.08 0.09 
Ve 2. 802 2. 805 2. 807 2. 809 2.812 2.814 2.816 2.819 2.821 2. 823 
7.6 2, 826 2. 828 2. 830 2. 833 2. 835 2. 837 2. 840 2. 842 2. 844 2. 847 
Pt 2. 849 2. 851 2.854 2. 856 2. 858 2. 860 2. 863 2. 865 2. 868 2. 870 
人 2. 873 BB75 2.877 2.879 2. 881 2. 884 2.887 2. 889 2. 891 2, 893 
7.9 2. 895 2. 898 2. 900 2. 902 2, 905 2. 907 2. 909 2. 911 2.913 2.915 
8.0 2. 918 2. 920 2. 922 2. 924 2. 926 2. 928 2. 931 2. 933 2, 935 2.937 
8.1 2. 939 2. 942 2. 944 2. 946 2. 948 2. 950 2.952 2. 955 2. 957 2. 959 
8.2 2. 961 2, 963 2.966 2. 968 2. 970 2. 972 2.974 2. 976 2.979 2. 981 
8. 3 2. 983 2. 985 2. 987 2. 990 2.992 2. 994 2. 996 2.998 3. 000 3. 002 
8. 4 3, 004 3. 006 3. 008 3. 010 3.012 3.015 3.017 3.019 3.021 3.023 
8. 5 3. 025 3, 027 3. 029 3. 031 3. 033 3. 035 3.037 3.040 3.042 3.044 
8.6 3.046 3,048 3,050 3.052 3.054 3.056 3.058 3, 060 3.062 3. 064 
8. 7 3. 067 3. 069 3. 071 3.073 3. 075 3. 077 3. 079 3. 081 3. 083 3. 085 
8. 8 3, 087 3.089 3,092 3.094 3.096 3.098 3. 100 3. 102 3. 104 3, 106 
8. 9 3. 108 3. 110 3, 112 3. 114 3.116 3. 118 3. 120 3. 122 3. 124 3. 126 
9.0 3. 128 3, 130 3,132 3,134 3. 136 3. 138 3,. 140 3, 142 3. 144 3. 146 
9.1 3. 148 3. 150 3, 152 3. 154 3. 156 3. 158 3.160 3, 162 3. 164 3. 166 
9. 2 3. 168 3. 170 号 172 3. 174 3. 176 3. 178 3. 180 3. 182 3. 184 3. 186 
只 3. 188 3.190 3,192 3, 194 3. 196 3. 198 3, 200 3, 202 3. 204 3. 206 
9. 4 3. 208 3, 210 B212 3.214 215 3.217 3.219 3,221 223 2 225 
9.5 S227 3. 229 3.231 3. 233 3. 235 3. 237 3. 239 3,241 3, 242 3. 244 
5.6 3. 246 3. 248 3. 250 -252 3. 254 3. 256 3. 258 3. 260 3. 262 3. 264 
8. 7 3. 266 3. 268 3, 269 3. 271 3. 273 3. 275 3. 277 3. 279 3. 281 3. 283 
5. 8 3. 285 3. 287 3, 289 3, 291 3. 293 3. 295 3.297 3,298 3. 300 3. 302 
§.9 3. 304 3. 305 3.307 3. 309 $311 3.313 3.316 3.318 3, 320 3. 321 
10 3. 32 3. 34 3. 36 3. 37 3..39 3.41 3.43 3.45 3.46 3.48 
11 3.50 3. 52 3. 53 3.55 3. 56 3,58 3. 60 3.61 3.63 3.64 
12 3.66 3.68 3.69 2%..71 3.72 3.74 3.76 3.77 3.79 3.80 
13 3.80 3. 83 3. 85 3. 86 3. 88 3. 89 3,. 90 3. 92 3. 93 3. 95 
14 3.96 97 3.99 4.00 4.02 4,03 4.04 4.06 4.07 4.09 
15 4.10 4.11 4.13 4,14 4.15 4.17 4.18 4.19 4. 20 4. 22 
16 4. 23 4. 24 4, 25 4. 27 4. 28 4. 29 4. 30 4. 31 4. 33 4.34 
I 4.35 4, 36 4.37 4. 38 4.39 4. 41 4. 42 4. 43 4. 44 4. 45 
18 4.46 4. 47 4. 48 4. 49 4. 50 52 4.53 4.54 4.55 4. 56 
19 4. 57 4.58 4.59 4.60 4.61 4.62 4.63 4.64 4.65 4. 66 
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[12511-31-8] 
本 品系 由 含 高 镁 量 的 高 岭 石 类 硅 矿 粉 与 水 渗 和 成 稀 砂 


浆 ， 经 精制 、 干 燥 、 粉 碎 而 制 得 。 铝 含量 与 镁 含量 之 比 应 为 
0.5 一 1.2。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 、 和 柔软 、 光 滑 的 小 薄片 或 
微粉 化 粉末 ; 无 自 、 无 味 ; 有 引 湿 性 ， 在 水 中 呈 胶 状 分 布 。 

本 品 在 水 或 乙醇 中 几乎 不 溶 。 

恭 度 ” 取 本 品 5% 的 水 溶液 ， 用 NDJ-1 型 旋转 式 黏度 
计 ，2 号 转子 ,每 分 钟 30 转 ， 在 20C 士 0.1C 依 法 测定 ( 通 
则 0633 第 二 法 ) ， 其 动力 黏度 为 0. 3 一 0. 6Pa. s。 

【鉴别 了 (1) 取 本 品 约 0.5g， 加 稀 盐 酸 10ml， 微 温 滤 过 ， 
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取 续 滤液 ， 加 氢 氧 化 钠 试 液 使 成 碱 性 ， 即 产生 白色 胶 状 沉 
淀 ， 滴 加 0. 1% 莫 素 磺 酸 钠 溶 液 数 滴 ， 沉 淀 即 显 机 红色 。 

(2) 取 鉴别 (1) 项 下 的 续 滤 液 ， 加 氨 氧 化 钠 试 液 使 成 碱 
性 ， 即 产生 白色 胶 状 沉淀 ， 再 加 氢 氧 化 钠 试 液 3ml， 沉 淀 部 
分 溶解 ， 滤 过 ， 沉 淀 用 水 洗 净 后 ， 加 碘 试 液 即 显 红 棕色 。 

(3) 取 铂 丝 制 成 环 状 ， 芯 取 磷 酸 铵 钠 的 结晶 微粒 在 火焰 
上 熔 成 透明 的 小 球 后 ， 趁 热 芯 取 本 品 ， 熔 融 ， 二 氧化 硅 即 浮 
于 小 球 表面 ， 放 冷 ， 即 成 网 状 结构 的 不 透明 小 球 。 

【检查 】 碱 度 ” 取 本 品 lg， 加 水 20ml， 混 匀 ， 依 法 测定 
(通则 0631) ，pH 值 应 为 9.0 一 10. 0。 

酸 消耗 量 取 本 品 5.0g， 加 水 500ml， 用 秒表 控制 时 
间 ， 在 相同 的 搅拌 速度 下 分 别 于 5 秒 、65 秒 、125 秒 、185 
秒 、245 秒 、305 秒 、365 秒 、425 秒 、485 秒 、545 秒 、605 
秒 、665 秒 和 725 秒 时 加 0. lmol/L 盐酸 溶液 3. 0ml， 于 785 
秒 时 加 入 0. lmolL 盐酸 溶液 1. 0ml， 于 840 秒 时 ， 依 法 测 
定 ( 通 则 0631)， 混 合 液 的 pH 值 应 不 大 于 4. 0。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 存 105C 干燥 至 恒 重 ， 减 失重 量 不 
得 过 8.0%% (通则 0831) 。 

炽 灼 失重 取 本 品 1. 0g， 于 700 一 800C 炽 灼 至 恒 重 ， 
减 失 重量 不 得 过 17.0%。 

重金 属 ” 取 本 品 4. 08 ， 加 盐酸 6ml 与 水 30ml， 加 热 至 
沸 ， 放 冷 ， 加 酚 酝 指示 液 2 滴 ， 滴 加 浓 氨 溶液 至 溶液 颜色 变 
为 微粉 红色 ， 滤 过 ， 加 水 适量 洗 洪 滤 潜 ， 合 并 滤液 ， 加 入 抗 
坏 血 酸 0. 5g， 并 用 水 稀释 至 50ml， 摇 名， 取 12. 5ml 置 纳 氏 
比 色 管 中 ， 加 醋酸 盐 缓 冲 液 (pH3.5)2ml， 加 水 稀释 成 
25ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 
分 之 十 五 。 

砷 盐 取 本 品 1. 0g， 加 稀 盐 酸 10ml， 煮 沸 ， 放 冷 ， 滤 
过 ， 滤 液 置 水 浴 上 蒸 干 ， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml， 依 法 检查 
(通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0002%)。 

微生物 限度 ” 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106)， 每 1g 供 试 品 中 需 氧 菌 总 数 不 得 过 1000cfu， 替 菌 和 
酵母 菌 总 数 不 得 过 100cfu， 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 。 

【含量 测定 】 铝 。 取 本 品 0.5g， 精 密 称 定 ， 加 盐酸 2ml 
与 水 50ml， 煮 沸 3 分 钟 ， 放 冷 ,， 滤 过 ， 滤 渣 及 容器 用 水 
25ml 分 次 洗涤 ， 合 并 滤液 与 洗 液 ， 滴 加 氨 试 液 至 恰好 析出 
沉淀 ， 再 滴 加 稀 盐 酸 使 沉淀 恰好 溶解 ， 加 醋酸 -醋酸 镁 缓冲 
液 (pH6.0) 10ml， 精 密 加 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴 定 液 
〈0. 05mol/L)20ml， 煮 沸 10 分 钟 ， 放 冷 ， 加 二 甲 酚 栖 指示 
液 Iml， 用 锌 滴定 液 (0. 05mol/L) 滴 定 至 溶液 由 黄色 变 为 红 
色 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 lml 乙 二 胺 四 醋酸 
二 钠 滴 定 液 (0.05mol/L) 相 当 于 1. 349mg 的 Al。 

镁 取 本 品 0.36g， 精 密 称 定 ， 加 盐酸 3ml 与 水 50ml， 
煮 沂 ， 放 冷 ， 加 甲 基 红 指示 液 1 滴 ， 滴 加 氨 试 液 使 溶液 中 沉 
淀 物 恰好 由 红色 变 为 黄白 色 ， 再 煮沸 5 分 钟 ， 趁 热 滤 过 ， 滤 
酒 及 容器 用 2% 握 化 铵 溶液 30ml 分 次 洗涤 ， 合 并 滤液 与 洗 
液 ， 放 冷 ， 加 氨 试 液 10ml 与 三 乙醇 胺 溶液 (1-~2)5ml， 再 加 


甜 菊 素 


铬 黑 工 指示 剂 0. 38， 用 乙 二 胶 四 醋酸 二 钠 滴定 小 (0.05mol/ 
L) 滴 定 ， 至 溶液 显 纯 蓝 色 。 每 lml 乙 二 胺 四 酷 酸 二 钠 滴 定 
液 (0.05mol/L) 相 当 于 1. 215mg 的 Mg。 

计算 馈 含量 与 镁 含量 的 比值 ， 应 符合 规定 。 

【类 别 】〗 药 用 辅料 ， 助 悬 剂 和 吸附 剂 等 。 

【贮藏 】 密 闭 ， 在 干燥 的 凉 处 保存 。 


甜 菊 素 
Tianjusu 


Steviosin 


[57817-89-7] 

本 品 是 以 甜菊 素 为 主 的 混合 苷 。 按 干燥 品 计算 ， 含 甜菊 
素 (Css Heo O1s ) 不 得 少 于 95.0% 。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 粉 未 ; 无 臭 ， 味 浓 甜 微 苦 。 

本 品 在 乙醇 中 溶解 ， 在 水 中 微 溶 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 ， 精 密 称 定 ， 加 水 溶解 并 定量 稀释 
制 成 每 1ml 含 10. 0mg 的 溶液 (如 溶液 不 澄明 ， 应 滤 
过 )。 在 25C 时 ， 依 法 测定 (通则 0621)， 比 旋 度 应 为 
一 30" 至 一 40°。 

【鉴别 】 取 本 品 与 甜菊 素 对 照 品 各 10mg， 分 别 加 无 水 乙 
醇 1ml 溶解 ， 制 成 供 试 品 溶 液 与 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
(通则 0502) 试 验 ， 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 2ul1， 分别 点 于 同一 
硅胶 G 薄 层 板 上 ， 以 三 氯 甲 烷 - 甲 醇 - 水 (65 : 35 : 10) 的 下 层 
液 为 展开 剂 ， 展 开 ， 取出， 上 景 干 ， 喷 以 30% 硫 酸 乙醇 溶液 ， 
在 110C 加 热 约 15 分 钟 至 斑点 清晰 ， 供 试 品 溶 液 所 显 主 王 
点 的 位 置 应 与 对 照 品 溶液 的 主 斑 点 相同 。 

【检查 】 杂 质 吸 光度” 取 本 品 ， 精 密 称 定 ， 加 水 溶解 并 定 
量 稀释 制 成 每 1ml 含 20. 0mg 的 溶液 。 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 
法 (通则 0401) 在 370nm 波长 处 测定 ， 吸 光度 不 得 大 于 0. 10。 

酸度 ” 取 本 品 0.50g， 加 中 性 乙醇 (对 酚 栈 指示 液 显 中 
性 )20ml， 振 摇 使 溶解 ， 加 酚 栈 指示 液 1 滴 ， 用 氢 氧 化 钠 
滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 至 红色 出 现 ， 并 在 10 秒 钟 内 不 
褪 ， 消 耗 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (0. 1mol/L) 不 得 过 0. 5ml。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105C 干 燥 至 恒 重 , 减 失重 量 不 
得 过 5.0% (通则 0831) 。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 1%。 

重金 属 ” 取 炊 灼 残 酒 项 下 遗留 的 残渣 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

砷 盐 取 本 品 1. 0g， 加 10ml 硝酸 浸润 样品 ， 放 置 片刻 
后 ， 加 玻璃 珠 数 粒 ， 缓 缓 加 热 ， 待 作用 缓和 后 ， 稍 冷 ， 沿 瓶 
壁 加 入 硫酸 5ml， 再 组 组 加热， 至 瓶 中 溶液 开始 变 成 红 棕 
色 ， 保持 微 沸 ， 并 分 次 滴 加 硝酸 ， 每 次 2 一 3ml， 直 至 溶液 
呈 无 色 或 淡 黄 色 ， 继 续 加 热 5 分 钟 ， 冷 却 ， 加 水 10ml， 者 
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脱氧 胆 酸 钠 


沸 至 产生 白 烟 ， 放 冷 ， 缓 组 加 水 适量 使 成 28ml， 依 法 检查 
(通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0002%)。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0. 3g， 精 密 称 定 ， 置 250ml 锥 形 
瓶 中 ， 加 稀 硫酸 25ml 与 水 25ml， 振 摇 溶 解 后 ， 加 热 至 微 
沸 ， 水 解 30 分 钟 ， 冷 却 ， 滤 过 ， 滤 渣 用 水 洗 至 中 性 后 ， 加 
中 性 乙醇 (对 酚 栈 指示 液 显 中 性 )50ml， 溶 解 后 ， 再 加 酚 栈 指 
示 液 2 滴 ， 用 乙醇 制 氢 氧 化 钾 滴定 液 (0.05mol/L) 滴 定 至 溶 
液 显 红色 ，10 秒 钟 内 不 褪 。 每 1ml 乙醇 制 氢 氧化 钾 滴 定 液 
(0. 95mol/L) 相 当 于 40. 24mg 的 C3s HioOis 。 

【类 别 】〗】 药 用 辅料 ， 矫 味 剂 和 甜 味 剂 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 


脱氧 胆 酸 钠 


Tuoyang Dansuanna 


Sodium Deoxycholate 


Ca Has NaOs 414. 55 
[302-95-4] 

本 品 为 3a,12a -二 羟基 -58 - 胆 任 烷 -24- 酸 钠 。 按 干燥 品 
计算 ， 含 Css Hi NaO, 不 得 少 于 97. 0%。 

【性 状 〗 本 品 为 白色 或 类 白色 粉末 。 

本 品 在 水 或 乙醇 中 易 溶 ， 在 乙醚 中 不 溶 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 ， 精 密 称 定 ， 加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 
每 ml 中 约 含 20mg 的 溶液 ， 依 法 测定 (通则 0621) ， 比 旋 度 
为 十 40. 0" 至 十 45. 0"。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 10mg， 加 硫酸 lml 与 甲醛 1 滴 使 溶 
解 ， 放 置 5 分 钟 后 ， 再 加 水 5ml， 生 成 蓝 绿色 悬浮 物 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 脱氧 胆 酸 钠 对 照 品 的 图 
谱 一 致 (通则 0402) 。 

(3) 本 品 显 钠 盐 的 鉴别 反应 (通则 0301)。 

【检查 】 钠 ” 取 钠 标准 溶液 适量 ， 用 水 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 分 别 含 0. 16ng、0. 4wg、0. 8xg、1. 0yg、1. 2pg 的 溶 
液 ， 作 为 对 照 品 溶液 ; 取 本 品 0. 14g， 精 密 称 定 ， 置 铂 霸 雹 
中 ， 缓 缓 加 热 至 炭化 完全 ， 放 冷 ， 加 入 硫酸 0. 5ml 使 湿润 ， 
低温 加 热 至 硫酸 蒸气 除 尽 后 ， 在 600'C 灼 烧 至 成 白色 灰 状 物 ， 
放 冷 ， 精 密 加 入 盐酸 1ml 溶解 并 定量 转移 至 100ml 量 瓶 中 ， 
用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 ， 精 密 量 取 lml 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 
水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 同 法 制备 空白 溶液 ， 
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照 原子 吸收 分 光 光 度 法 (通则 0406 第 一 法 ) ， 在 589. 0nm 波长 
处 测定 ， 计 算 ， 即 得 。 按 干燥 品 计算 ， 含 钠 量 应 为 5.0%% 一 
6.1% 。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 0.5g， 加 水 10ml 溶解 后 ， 
依法 检查 (通则 0901 与 通则 0902) ， 溶 液 应 澄清 无 色 。 如 显 
色 ， 与 黄色 1 号 标准 比 色 液 ( 通 则 0901) 比 较 ， 不 得 更 深 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 60 减 压 干燥 至 人 恒 重 ， 减 失重 
量 不 得 过 5.0% (通则 0831) 。 

重金 属 ” 取 本 品 1.0g8， 置 铂 寺 塌 中 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

砷 盐 取 本 品 1.0g， 加 2%% 硝 酸 镁 乙醇 溶液 10ml， 点 
燃 乙 醇 ， 缓 组 加热 至 灰 化 ， 如 仍 有 炭化 物 ， 可 加 少量 硝酸 湿 
润 ， 继 续 加 热 (500 一 600C)7 至 灰 化 完全 ， 放 冷 ， 加 水 21ml 
溶解 后 ， 加 盐酸 5ml， 依 法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符 
合 规 定 (0.0002%)。 

【含量 测定 〗 取 本 品 约 0.3g， 精 密 称 定 ， 加 无 水 甲酸 
5ml 使 溶解 ， 加 冰 醋 酸 35ml， 照 电位 滴定 法 (通则 0701)， 
用 高 氟 酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 
试验 校正 。 每 lml 高 氯 酸 滴 定 液 (0.1mol/L) 相 当 于 
41. 46mg 的 Ca, Hs3s NaO, 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 乳 化 剂 等 。 

【贮藏 】 密 闭 保存 。 


羟 乙 纤维 素 
Qiangyi Xianweisu 


Hydroxyethyl Cellulose 


[9004-62-0] 

本 品 由 碱 性 纤维 素 和 环 氧 乙 烷 (或 2- 毛 乙醇 ) 经 醚 化 反应 
制备 ， 属 非 离子 型 可 溶 纤维 素 醚 类 。 

【性 状 〗 本 品 为 白色 或 灰白 色 或 淡 黄 白色 粉末 或 颗粒 。 

本 品 在 热 水 或 冷水 中 形成 胶体 溶液 ， 在 丙酮 、 乙 醇 或 甲 
葵 中 几乎 不 溶 。 

猎 度 ” 取 本 品 1% 的 水 溶液 ， 用 旋转 式 黏度 计 ，2 号 转 
子 每 分 钟 12 转 ， 在 25C 士 0.1C 的 条 件 下 依法 测定 (通则 
0633 第 三 法 ) ， 或 按 标示 的 溶液 浓度 及 条 件 进行 检测 ， 黏 度 
应 为 标示 值 的 50 站 一 150%% 。 

EE 鉴别 】(1) 取 本 品 约 lg， 加 水 100ml， 搅 拌 使 完全 溶 
解 ， 呈 胶体 溶液 ， 加 热 至 60'C ， 溶 液 应 保持 澄清 。 

(2) 取 鉴别 (1) 项 下 溶液 1ml， 倾 注 在 玻璃 板 上 ， 待 水 分 
蒸发 后 ， 应 形成 薄膜 。 

(3) 取 鉴别 (1) 项 下 溶液 10mlj， 加 入 稀 醋 酸 0.3ml 和 
10% 莱 酸 溶液 2. 5ml， 出 现 淡 黄 白色 加 状 沉 淀 ， 加 入 稀 氨 水 
后 溶解 。 

(4) 取 本 品 0.05% 水 溶液 lIml， 加 入 5% 茶 酚 水 溶液 
lml， 硫 酸 5ml， 振 摇 ， 冷 却 ， 溶 液 应 呈 检 色 。 
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【检查 】 酸 碱 度 ” 取 本 品 约 lg， 加 水 100ml， 搅 拌 使 完 
全 溶解 ， 依 法 测定 (通则 0631)pH 值 应 为 6. 0 一 8. 5。 

气 化 物 ” 取 本 品 0. 5g， 加 水 100ml， 搅 拌 使 完全 溶解 ， 
取 1.0ml， 依 法 测定 (通则 0801) ， 与 标准 氯 化 钠 溶液 5. 0ml 
制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 (1. 0%)。 

硝酸 盐 ” 供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 称 取 本 品 0.5g， 置 
100ml 量 瓶 中 ， 加 缓冲 液 溶 解 并 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 即 得 供 
试 品 溶液 。 

标准 溶液 贮备 液 的 制备 ”精密 称 取 硝 酸 钾 0.2038g， 置 
250ml 量 瓶 中 ， 加 缓冲 液 ( 取 磷酸 二 氢 钾 135g， 加 水 适量 溶解 
后 ， 加 1mol/L 硫酸 50ml， 用 水 稀释 至 1000ml， 摇 匀 ， 量 取 
80ml， 用 水 稀释 至 2000ml， 摇 义 ， 即 得 ) 溶 解 并 稀释 至 刻度 ， 
播 匀 ， 即 得 硝酸 盐 标准 溶液 贮备 液 (每 lml 中 含 NO 0. 5mg) 。 

对 照 品 溶液 1 的 制备 (适用 于 黏度 不 大 于 1000mP“。s 的 
供 试 品 ) 精密 量 取 标 准 溶液 贮备 液 10ml、20ml 和 40ml， 
分 别 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 缓冲 液 稀 释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 即 得 。 

对 照 品 溶液 2 的 制备 (适用 于 黏度 大 于 1000mP，s 的 供 
试 品 ) 精密 量 取 标准 溶液 贮备 液 Iml、2ml 和 4ml， 分 别 置 
100ml 量 瓶 中 ， 用 缓冲 液 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 即 得 。 

测定 法 “分 别 取 对 照 品 溶液 1 或 对 照 品 溶液 2， 以 硝酸 
盐 选 择 电 极为 指示 电极 ， 银 - 氯 化 银 电极 为 参 比 电极 ， 依 法 测 
定 (通则 0701) 电 位 (mV) ， 以 电位 EC(mV) 对 硝酸 盐 浓 度 C 的 
对 数 (lgC) 作 线性 回归 ， 得 E-lgC 标准 曲线 ， 取 供 试 品 溶液 ， 
测定 电位 值 ， 计 算 供 试 品 中 硝酸 盐 的 量 。 

按 于 燥 品 计 ， 黏 度 不 大 于 1000mP，s 的 供 试 品 含 硝酸 
盐 不 得 过 3.0% ;黏度 大 于 1000mP，s 的 供 试 品 含 硝酸 盐 不 
得 过 0, 2%% 。 

乙 二 醛 ” 取 本 品 1.0g8， 置 具 塞 试管 中 ， 精 密 加 入 无 水 
乙醇 10ml， 密 塞 , 磁力 搅拌 30 分 钟 ， 离 心 ， 取 上 清 液 
2. 0ml， 加 入 0. 4% 的 甲 基 葵 并 唆 唑 酮 脏 盐 酸 盐 的 80%% 冰 醋 
酸 溶液 5. 0ml， 揪 匀 ， 静 置 2 小时， 溶液 所 显 颜色 与 用 乙 二 
醛 对 照 溶 液 ( 取 经 标定 的 乙 二 醛 溶液 适量 ， 用 无 水 乙醇 稀释 
制 成 每 1ml 中 含 C: H: O: 20ng 的 对 照 溶液 )2. 0ml 代替 上 清 
液 同 法 制 得 的 对 照 溶液 比较 ， 不 得 更 深 (0. 002%)。 

乙 二 醛 溶液 的 标定 ” 取 乙 二 醛 溶液 (40%)1.0g， 精 密 称 
定 ， 加 入 7% 盐 酸 羟 胺 溶液 20ml 与 水 50ml， 摇 匀 ， 静 置 30 
分 钟 ， 加 入 甲 基 红 混 合 指示 剂 (1% 甲 基 红 -0. 02% 亚 甲 蓝 乙 
醇 溶液 )1ml， 用 氢 氧 化 钠 (lmol/L) 滴 定 至 红色 变 绿色 ,并 
将 滴定 结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 氧 氧 化 钠 滴定 液 相 当 于 
乙 二 醛 (Cs H,O, )29. 02mg。 

环 氧 乙 烷 ” 取 本 品 lg， 精密 称 定 ， 置 顶 空 瓶 中 ， 精 密 
加 入 超 纯 水 1. 0ml， 密 封 ， 摇 名， 作为 供 试 品 溶液 。 量 取 
环 氧 乙 烷 300p1( 相 当 于 0. 25g 环 氧 乙 烷 )， 置 含 50ml 经 过 
处 理 的 聚 乙 二 醇 400( 以 60'C ，1. 5 一 2. 5kPa 旋转 燕 发 6 小 
时 ， 除 去 挥发 性 成 分 ) 的 100ml 量 瓶 中 ， 加 入 前 后 称 重 ， 加 
和 人 相同 溶剂 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 作 为 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 
液 。 精 密 称 取 1g 冷 的 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 ， 置 含 40. 0g 


羟 乙 纤维 素 


经 处 理 的 聚 乙 二 醇 400 的 50ml 量 瓶 中 ， 加 相同 溶剂 稀释 至 
刻度 。 精 密 称 取 10g， 置 含 30ml 水 的 50ml 量 瓶 中 ， 用 水 
稀释 至 刻度 ， 制 得 每 1ml 中 含 环 氧 乙 烷 10pg 的 对 照 品 溶液 
(1); 取 本 品 1g， 精 密 称 定 ， 置 顶 空 产 中 ， 精 密 加 入 对 照 
品 溶液 (1)0. lml 和 水 0. 9ml， 密 封 、 摇 匀 ， 作 为 对 照 品 溶 
液 (2); 再 精密 量 取 对 照 品 溶液 (1)0.1ml， 置顶 空 瓶 中 ， 
加 入 新 鲜 配 制 的 0.001%% 乙 醛 溶液 0.1ml， 作 为 系统 适用 性 
试验 溶液 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 。 以 聚 二 甲 基 硅 
氧 烷 为 固定 液 ， 起 始 温度 为 50C ， 维 持 5 分 钟 ， 以 每 分 钟 
5 的 速率 升温 至 180C ， 再 以 每 分 钟 30 它 的 速率 升温 至 
230C ， 维 持 5 分 钟 (可 根据 具体 情况 调整 )。 进 样 口 温 度 为 
150C ， 检 测 器 为 火焰 离子 化 检测 器 ， 温 度 为 250'C 。 顶 空 
瓶 平衡 温度 为 70C ， 平 衡 时 间 为 45 分 钟 。 取 系统 适用 性 
试验 溶液 项 空 进 样 ， 调 节 检 测 灵 人 敏 度 使 环 氧 乙 烷 峰 和 乙 醛 
峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 15% ， 乙 醛 峰 和 环 氧 乙 烷 峰之 间 的 
分 离 度 不 小 于 2.0。 分 别 取 供 试 品 溶液 及 对 照 品 溶液 顶 空 
进 样 ， 重 复 进 样 至 少 3 次 。 环 氧 乙 烷 峰 面 积 的 相对 标准 偏 
差 应 不 得 过 15%。 按 标准 加 入 法 计算 ， 环 氧 乙 烷 不 得 
过 0.0001%。 

环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 的 标定 ” 取 50% 握 化 镁 的 无 水 
乙醇 混 悬 液 10mi， 精 密 加 入 乙醇 制 盐酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 
20ml， 混 名， 放置 过 夜 。 取 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 5g， 精 
密 称 定 ， 置 上述 溶 液 中 ， 放 置 30 分 钟 ， 照 电位 滴定 法 (通则 
0701)， 用 乙醇 制 氢 氧 化 钾 滴 定 液 (0. 1ImolL) 滴 定 ， 并 将 滴 
定 结果 用 空白 试验 校正 ， 每 lml 乙醇 制 氢 氧 化 钾 滴 定 液 
(0. 1mol/L) 相 当 于 4. 404mg 的 环 氧 乙 烷 ， 计 算 ， 即 得 。 

乙 二 醇 与 二 甘 醇 ” 取 本 品 0.1g， 精 密 称 定 ， 置 25ml 量 
瓶 中 ， 精 密 加 入 内 标 溶 液 ( 取 1,3- 丁 二 醇 对 照 品 0.2g， 置 
100ml 量 瓶 中 ， 加 无 水 乙醇 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 播 匀 即 得 ) 
lml， 加 无 水 乙醇 充分 溶 胀 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 滤 过 ， 取 
续 滤 液 作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 乙 二 醇和 二 甘 醇 各 0. 2g， 精 
密 称 定 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 无 水 乙醇 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 ， 精 密 量 取 5ml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 精 密 加 入 内 标 溶液 
5ml， 用 无 水 乙醇 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 取 2ml， 置 50ml 量 瓶 
中 ， 用 无 水 乙醇 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 气 
相 色 谱 法 (通则 0521)， 以 莱 基 - 聚 二 甲 基 硅 氧 烷 (50 : 50) 为 
困 定 相 ， 起 始 温度 为 60'C ， 维 持 5 分 钟 ， 以 每 分 钟 0 的 
速率 升 至 100'C ， 再 以 每 分 钟 4C 的 速率 升 至 170'C ， 最 后 
以 每 分 钟 10C 的 速率 升 至 270'C ， 维 持 2 分 钟 。 以 高 纯 氮 气 
为 载 气 。 进 样 口 温度 为 270C ， 检 测 器 温度 为 290C 。 按 内 
标 法 计算 ， 含 乙 二 醇 与 二 甘 醇 均 不 得 过 0. 01% 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 1. 0008， 于 105 干燥 3 小 时 ， 减 失 
重量 不 得 过 10. 0% (通则 0831) 。 

炽 灼 残 得 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 5.0% 。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残渣 项 下 遗留 的 残渣 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 


， $565 。 
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【类 别 】 药 用 辅料 ， 增 稠 剂 、 薄 膜 包 衣 剂 、 稳 定 剂 、 黏 
合剂 和 助 悬 剂 等 。 

【贮藏 】 密 闭 保存 。 

【标示 】 以 mPa。s 或 Pa，s 为 单位 标明 黏度 。 


羟 丙 甲 纤维 素 
Qiangbingjia Xianweisu 


Hypromellose 


[9004-65-3] 

本 品 为 2- 羟 丙 基 醚 甲 基 纤 维 素 ， 为 半 合 成 品 ， 可 用 两 种 
方法 制造 : (1) 将 棉 绒 或 木 浆 粕 纤维 用 烧碱 处 理 后 ， 再 先后 与 
一 毛 甲 烷 和 环 氧 丙 烷 反应 ， 经 精制 ， 粉 碎 得 到 ;， (2) 用 适宜 级 
别 的 甲 基 纤 维 素 经 氢 氧 化 钠 处 理 ， 和 环 氧 丙烷 在 高 温 高 压 下 
反应 至 理想 程度 ,精制 即 得 。 分 子 量 范围 为 10 000 一 
1 500 000。 

根据 甲 氧 基 与 羟 丙 氧 基 含量 的 不 同 将 羟 丙 甲 纤维 素 分 为 
四 种 取代 型 ， 即 1828、2208、2906、2910 型 。 按 干燥 品 计算 ， 
各 取代 型 甲 氧 基 ( 一 OCH; ) 与 羟 丙 氧 基 ( 一 OCH; CHOHCH; ) 的 
含量 应 符合 下 表 要 求 。 


羟 丙 氧 基 


16.5%~20.0% 23,0%~32.0% 
2208 19.0%~24.0% 4.0%~12.0% 
2906 27.0%~30,0% 4.0%~7.5% 


27.0%~30.0% 7.0%~12.0% 


《性 状 〗】 本 品 为 白色 或 类 白色 纤维 状 或 颗粒 状 粉末 ， 
无 臭 。 

本 品 在 无 水 乙醇 、 乙 醚 或 丙酮 中 几乎 不 溶 ， 在 冷水 中 溶 
账 成 澄清 或 微 浑浊 的 胶体 溶液 。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 1g， 加 热 水 (80 一 90C)100ml， 搅 拌 
形成 浆 状 物 ， 在 冰 浴 中 冷却 ， 成 黏 性 液体 ， 取 2ml 置 试管 
中 ， 沿 管 壁 缓 缓 加 0. 035% 草 酮 的 硫酸 溶液 Imil， 放 置 5 分 
钟 ， 在 两 液 接 界面 处 显 蓝 绿色 环 。 

(2) 取 鉴别 (1) 项 下 的 黏 性 液体 适量 ， 倾 注 在 玻璃 板 上 ， 
俊 水 分 蒸发 后 ， 形 成 一 层 有 韧性 的 薄膜 。 

(3) 取 本 品 0. 5g， 均 匀 分 散 于 50ml 沸水 中 ， 用 电磁 搅 
拌 ， 形 成 不 溶 的 浆 状 物 ; 电磁 搅拌 下 使 桨 状 物 冷却 至 10'C ， 
形成 澄清 或 轻微 浑浊 的 溶液 ， 加 水 50ml， 电 磁 搅拌 并 同时 
加 热 ， 以 每 分 钟 2 一 5 安 的 速度 升温 ， 产生 浑浊 的 加 凝 温度 
应 不 低 于 50 。 

检查】 黏度 标示 黏度 小 于 600mPa，s 的 ， 按 方法 1 
检验 ， 黏 度 应 为 标示 黏度 的 80% 一 120%; 标示 蒜 度 大 于 等 
于 600mPa。s 的 ， 按 方法 2 检验， 黏度 应 为 标示 黏度 的 
75%~140%。 


， 566 。 
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取 本 品 适量 ( 按 干燥 品 计算 )， 加 90C 的 水 制 成 2.0% 
(g/g) 的 溶液 ， 充 分 搅拌 约 10 分 钟 ， 直 至 颗粒 得 到 完全 均 
匀 的 分 散 和 润 湿 且 瓶 内 壁 无 未 溶解 的 样品 颗粒 ， 置 冰 浴 中 冷 
却 ， 冷 却 过 程 中 继续 搅 匀 ， 除 去 气泡 ， 必 要 时 用 冷水 调节 重 
量 ， 除 去 所 有 的 泡沫 作为 供 试 品 溶液 。 

方法 1: 在 20C 土 0.1C， 按 流出 时 间 不 少 于 200 秒 ， 
选用 适宜 内 径 的 乌 氏 黏度 计 测定 溶液 的 运动 夭 度 (v)， 并 在 
相同 条 件 下 测定 溶液 的 密度 (pb)， 按 下 式 计 算 动 力 黏 度 
(7 一 py。 

方法 2; 在 20C 土 0.1C， 选 用 适宜 的 单 柱 型 旋转 黏度 
计 (Brookfield type LV model 或 相当 黏度 计 ) 按 下 表 条 件 测 定 
(通则 0633 第 三 法 ) ， 旋 转 2 分 钟 后 读数 ， 停 止 2 分 钟 ， 再 
重复 实验 2 次 ， 取 三 次 实验 的 平均 值 。 


标示 黏度 (mPa。s) 


600~1400 
1400~3500 
3500~9500 
9500~99500 


之 99500 


酸碱度 ” 取 本 品 1.0g( 按 干燥 品 计 )， 边 搅拌 边 加 至 
907C 的 水 50ml 中 ， 放 冷 ， 加 水 使 溶液 成 100ml， 搅 拌 至 溶 
解 完 全 ， 依 法 测定 (通则 0631)，pH 值 应 为 5. 0 一 8. 0。 

水 中 不 溶 物 取 本 品 1.0g， 置 烧杯 中 ， 加 热 水 (80 一 
90C)100ml 溶 胀 约 15 分 钟 后 ， 然 后 在 冰 浴 中 冷却 ， 加 水 
300ml( 黏 度 高 的 供 试 品 可 适当 增加 水 的 体积 ， 确 保 溶液 滤 
过 )， 并 充分 搅拌 ， 用 经 105C 干燥 至 恒 重 的 1 号 垂 熔 玻璃 载 
塌 滤 过 ， 烧 杯 用 水 洗 净 ， 洗 液 并 人 上 述 垂 熔 玻 璃 卉 塌 中 ， 滤 
过 ， 在 105C 干燥 至 恒 重 ， 遗 留 残 酒 不 得 过 5mg(0. 5%) 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105'C 干 燥 2 小 时 ， 减 失重 量 不 
得 过 5.0% (通则 0831) 

炽 灼 残渣” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 1. 5%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 渣 项 下 遗留 的 残 溃 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

砷 盐 ” 取 本 品 1.0g， 加 氢气 化 钙 1.0g， 混合 ， 加 水 搅 
拌 均 匀 , 干燥 后 ， 先 用 小 火烧 灼 使 炭化 ， 再 在 600 人 炽 灼 使 
完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml 使 溶解 ， 依 法 检查 
(通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0002%)。 

攻 含 最 测定 】 甲 氧 基 ” 取 本 品 ， 照 甲 氧 基 、 乙 氧 基 、 羟 
丙 氧 基 测 定 法 (通则 0712) 测 定 。 如 采用 第 二 法 (容量 法 )， 
取 本 品 ， 精 密 称 定 ， 依 法 测定 ， 测 得 的 甲 氧 基 量 (%) 扣 除 卷 
丙 氧 基 量 (%) 与 (31/75X0. 93) 的 乘积 ， 骂 得 。 

羟 丙 氢 基 ” 取 本 品 ， 照 甲 气 基 、 乙 毛 基 、 郑 丙 氧 基 测 定 
法 (通则 0712) 测 定 。 如 采用 第 二 法 (容量 法 ) ， 取 本 品 0. lg， 
精密 称 定 ， 依 法 测定 ， 即 得 。 
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【类 别 〗 药 用 辅料 ， 释 放 阻 滞 剂 和 包 衣 材料 等 。 
【贮藏 】 密 闭 保存 。 
【标示 标明 取代 型 ， 并 以 mPa，s 为 单位 标明 黏度 。 


羟 丙 甲 纤 维 素 邻 共 一 甲酸 酯 
Qiangbingjia Xianweisu Linben’ erjiasuanzhi 


Hypromellose Phthalate 


[9050-31-1] 

本 品 为 羟 丙 甲 纤维 素 与 邻 茶 二 甲酸 的 单 酯 化 物 。 按 于 爆 
品 计算 ， 含 邻 茶 二 甲 酰 基 的 量 应 为 21. 0 中 一 35.0%%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 的 粉末 或 颗粒 ; 无 臭 ， 
无 味 。 

本 品 在 水 、 无 水 乙醇 中 几乎 不 溶 ， 在 丙酮 、 甲 茶 中 极 微 
溶解 ， 在 甲醇 -丙酮 (1 : 1) 、 甲 醇 -二 氯 甲 烷 (1: 1) 中 溶解 。 

灶 度 ” 取 本 品 10g，105C 和 干燥 1 小 时 ， 加 甲醇 -二 氯 甲 
烷 (1: 1)(g/g) 混 合 溶液 90g 使 溶解 ， 在 20C 士 0.1C ， 依 法 
测定 (通则 0633 第 二 法 ) ， 黏 度 应 为 标示 黏度 的 80% 一 120%% 。 

【 监 别 〗 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 ( 通 
则 0402) 。 

【检查 】 氟 化物 取 本 品 0.1g， 加 0.2mol/L 氧 氧化 钠 
溶液 40ml 使 溶解 ， 加 酚 酝 试 液 1 滴 ， 滴 加 稀 硝酸 至 红色 消 
失 ， 再 加 入 稀 硝酸 5ml， 加 热 至 沸 使 产生 胶 状 沉淀 ， 冷却， 
过 滤 ， 用 少量 蒸馏 水 洗涤 沉淀 多 次 ,合并 滤液 ， 播 匀 ， 置 于 
50ml 纳 氏 比 色 管 中 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 依 法 检查 (通则 
0801) ， 与 标准 氯 化 钠 溶液 7. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 
更 深 (0. 07% ) 。 

游离 邻 茶 二 甲酸 ” 取 本 品 0.2g， 精 密 称 定 ， 置 100mil 
量 瓶 中 ， 加 乙 哺 约 50ml， 超 声 使 部 分 溶解 ， 再 加 水 10ml， 
超声 使 完全 溶解 ， 用 乙 有 稍 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶 
液 : 另 精密 称 取 邻 茶 二 甲酸 对 照 品 约 10mg， 置 50ml 量 瓶 
中 ， 加 乙 有 哺 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 精 密 量 取 5ml， 置 
50ml 量 瓶 中 ， 加 水 5mi， 用 乙 且 稀 释 至 刻度 ， 摇 勾 ， 作 为 对 
照 品 溶液 。 照 高 效 液 相 色 谱 法 (通则 0512 试验。 用 十 八 烷 
基 太 烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ， 以 乙 且 -0.1% 三 气 乙 酸 (1 : 9) 为 
流动 相 ; 流速 为 2.0ml/min; 检测 波长 为 235nm。 取 对 照 品 
溶液 10n1， 注 入 液 相 色谱 仪 ， 连 续 进 样 6 次 ， 峰 面积 的 相对 
标准 偏差 应 不 大 于 1. 0% 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶 
液 各 10p1， 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 。 供 试 品 溶液 
的 色谱 图 中 如 有 与 邻 茜 二 甲酸 保留 时 间 一 致 的 色谱 峰 ， 按 外 
标 法 以 峰 面积 计算 ， 不 得 过 1. 0%。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 
定 ， 含 水 分 不 得 过 5.0%。 

炽 灼 残 得 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 2%。 


拳 丙 纤维 素 


重金 属 ” 取 炽 灼 残渣 项 下 遗留 的 残 深 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 ” 取 本 品 1.0g， 加 氢气 化 钙 1.0g， 混 合 ， 加 水 搅 
拌 均匀 , 干燥 后 ， 先 用 小 火 灼 烧 使 炭化 ， 再 在 600C 炽 灼 使 
全 部 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 5mi 与 水 23ml 使 溶解 ， 依 法 检查 
(通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0002%)。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 1, 0g， 精 密 称 定 ， 加 乙醇 -丙酮 - 
水 (2: 2 : 1) 的 混合 溶液 50ml 使 溶解 ， 加 酚 本 指示 液 2 滴 ， 
用 和 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (0. lmol/L) 滴 定 ， 并 将 滴定 结果 用 空白 
试验 校正 。 按 下 式 计 算 邻 茶 二 甲 酰基 含量 ， 


邻 茉 一 甲 酰基 含量 (%) 一 XVXFX149.1 px l49.1vS 


(一 ao 166. 1 
式 中 149. 1 为 邻 茶 二 甲 酰 基 的 分 子 重 } 
166. 1 为 邻 茶 二 甲酸 的 分 子 量 ， 
W 为 供 试 品 取样 量 ，g: 
下 为 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 的 浓度 校正 因子 ， 
V 为 氨 氧 化 钠 滴 定 液 消耗 的 毫升 数 ; 
a 为 供 试 品 的 水 分 含量 ,%; 
S 为 供 试 品 中 游离 邻 葵 二 甲酸 含量 。 
【类 别 】 药 用 辅料 ， 包 衣 材 料 。 
【贮藏 】 密 封 保存 。 
【标示 】 以 mPa，s 或 Pa。，s 为 单位 标明 黏度 。 


羟 丙 纤维 于 
Qiangbing Xianweisu 
Hydroxypropyl Cellulose 


CH2OR 


一 一心 

CH,OR OR OH 
i 

OR 

HO OR 
Sf 
OR 
—Inm2 


R=H 或 {CH2CH(CH3)OJmH 
[9004-64-2] 

本 品 为 部 分 取代 2- 羟 两 基 醚 纤维 素 。 按 干燥 品 计算 ， 含 
羟 两 氧 基 (一 OCH:CHOHCH:) 应 为 53.4% 一 77.5%% 。 

【性 状 〗 本 品 为 白色 至 类 白色 粉末 或 颗粒 ,干燥 后 有 引 
湿性 。 

本 品 在 水 或 乙醇 中 溶 胀 成 胶体 溶液 ， 在 乙醚 中 几乎 
不 溶 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 1. 0g， 加 热 水 100ml， 搅 拌 使 成 浆 
状 液体 ， 置 冰 浴 中 冷却 ， 成 黏 性 液体 ， 取 2ml 置 试管 中 ， 沿 
管 壁 缓 组 加 0.035% 蕊 酮 的 硫酸 溶液 Iml， 放 置 5 分 钟 ， 在 


.567 。 


羟 丙 基 倍 他 环 糊 精 


两 液 界面 处 显 蓝 绿色 环 。 

(2) 取 鉴别 (1) 项 下 的 恭 性 液体 适量 ,倾注 在 玻璃 板 上 ， 
俊 水 分 蒸发 后 ， 形 成 一 层 菏 膜 。 

(3) 取 鉴别 (1) 项 下 的 黏 性 液体 10ml， 加 氢 氧 化 钠 lg， 振 
摇 混 匀 ，、 取 0. 1ml， 加 硫酸 溶液 (9 一 10)9ml， 振 摇 。 水 浴 加 热 
3 分 钟 ， 立 即 置 冰 浴 中 冷却 ， 放 冷 后 ， 加 入 节 三 酮 溶液 ( 取 茸 
三 酮 0. 2g， 加 水 10ml， 使 溶解 。 临 用 新 配 )0. 6mi， 摇 匀 ， 室 
温 放 置 ， 即 显 红色 ， 继 续 放 置 约 100 分 钟 ， 变 成 紫色 。 

(4) 取 鉴别 (1) 项 下 的 黏 性 液体 适量 ， 在 水 浴 中 边 加 热 边 
搅拌 ， 至 溶液 温度 达到 40C 以 上 时 溶液 变 浑浊 或 生成 架 状 
沉淀 ， 放 冷 ， 溶 液 再 次 澄清 。 

【检查 】 猎 度 ” 取 本 品 适量 ( 按 干燥 品 计算 )， 加 90C 的 
水 制 成 2.0%(g/g) 或 5.0%(g/g) (标示 黏度 小 于 150mPa。s 
时 ) 的 溶液 ， 充 分 搅拌 约 10 分 钟 ， 直 至 颗粒 得 到 完全 均匀 分 
散 和 润 湿 ( 且 瓶 内 壁 无 未 溶解 的 样品 颗粒 )， 溶 液 置 冰 浴 中 冷 
却 ， 冷却 过 程 中 继续 搅 勾 ， 逐 去 气泡 并 用 冷水 调节 重量 。 用 
适宜 的 单 柱 型 的 旋转 式 黏 度 计 (Brookfield type LV Model， 
或 相当 的 黏度 计 )， 在 20 士 0.1C ， 以 旋转 式 黏 度 计 测定 
(通则 0633 第 三 法 ) ， 或 按 标 示 方 法 配制 溶液 及 测定 黏度 应 
为 标示 黏度 的 75% 一 140% 。 

酸碱度 ” 取 本 品 1.0g( 按 干燥 品 计算 )， 边 搅拌 边 加 至 
90C 的 水 50ml 中 ， 放 冷 ， 加 水 使 溶液 成 100ml， 撑 拌 使 完 
全 溶解 ， 依 法 测定 (通则 0631)，pH 值 应 为 5. 0 一 8. 5。 

氧化 物 取 本 品 0.10g， 加 热 水 50ml， 搅 拌 均匀 ， 在 冰 
浴 中 冷却 ， 转 移 至 100ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 
取 10ml， 依 法 检查 (通则 0801)， 与 标准 氢化 钠 溶 液 5. 0ml 
制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0. 5%)。 

残留 溶剂 、 异 丙 醉 与 甲 茶 取 本 品 约 50mg， 精 密 称 定 ， 
置顶 空 瓶 中 ， 精 密 加 入 二 甲 基 亚 碘 2ml 使 溶解 ， 密 封 ， 作 为 
供 试 品 溶液 ; 另 取 异 丙 醉 和 甲 茶 适 量 ， 精 密 称 定 ， 用 二 甲 基 
亚 砚 稀 释 制 成 每 lml 中 含 异 丙 醇 0.125mg、 甲 茶 0. 022mg 
的 混合 溶液 ， 精 密 量 取 2ml， 置 顶 空 瓶 中 ， 密 封 ， 作 为 对 照 
品 溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 (通则 0861 第 二 法 ) 测 定 。 以 固 
定 液 为 6% 氰 两 基 葵 基 -94%% 二 甲 基 硅 氧 烷 (或 极 性 相近 的 固 
定 液 ) 的 毛细 管 柱 为 色谱 柱 ; 起 始 温度 为 50C， 保 持 2 分 
钟 ， 再 以 每 分 钟 15 尼 的 速率 升温 至 220'C ， 保 持 1 分 钟 ; 检 
测 器 温度 为 250'C ;， 进 样 口 温度 为 220C 。 顶 空 瓶 平衡 温度 
为 70'C ,平衡 时 间 为 30 分 钟 。 取 对 照 品 溶液 顶 空 进 样 ， 各 
成 分 峰之 间 的 分 离 度 均 应 符合 要 求 。 再 取 供 试 品 溶液 与 对 照 
品 溶液 分 别 顶 空 进 样 ， 记 录 色 谱 图 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计 
算 ， 应 符合 规定 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105'C 干 燥 至 恒 重 ,， 减 失重 量 不 
得 过 7.0%( 通 则 0831)。 

二 氧化 硅 ” 取 本 品 1.0g8， 置 铀 增 埋 中， 在 1000'C 炽 灼 
至 恒 重 。 将 残渣 用 水 湿润 ， 滴 加 氢 扎 酸 0ml， 置 水 浴 上 碰 
干 ， 放 冷 ， 继 续 加 人 和 氢 氟 酸 10ml 和 硫酸 0. 5mi， 置 水 滩 上 蒸 
发 至 近 干 ， 移 至 电炉 上 组 缓 加热 至 酸 蒸气 除去 ， 在 1000C 炽 
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灼 至 恒 重 ， 放 冷 ， 精 密 称 定 ， 与 恒 重 残渣 的 差 值 即 为 二 氧化 
硅 的 重量 ， 按 干燥 品 计算 ， 应 不 得 过 0.6%。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 1.0%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 漆 项 下 遗留 的 残 漆 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

砷 盐 取 本 品 1.08， 加 所 氧化 钙 1. 0g， 混 匀 ， 加 水 少 
量 ， 搅 拌 均匀 , 干燥 后 ， 先 用 小 火 灼 烧 使 炭化 ， 再 在 500 一 
600C 炽 灼 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 8ml 与 水 23ml， 依 法 
检查 (通则 0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0.0002% ) 。 

【含量 测定 】 羟 丙 氢 基 照 甲 氧 基 、 乙 氧 基 与 羟 丙 氧 基 
测定 法 (通则 0712) 测 定 。 如 采用 第 二 法 (容量 法 )， 取 本 品 
约 0. 1g， 精 密 称 定 ， 依 法 测定 ， 即 得 ， 

【类 别 】〗】 药 用 辅料 ， 裔 解 剂 和 填充 剂 等 。 

【贮藏 】 密 闭 ， 在 干燥 处 保存 。 

【标示 】 应 标示 黏度 ， 单 位 mPa，s。 


羟 丙 基 倍 他 环 糊 精 
Qiangbingji Beita Huanhujing 
了 ydroxypropyl Betadex 


[128446-35-5] 

本 品 为 倍 他 环 糊 精 与 1,2- 环 氧 丙烷 的 醚 化 物 。 按 无 水 物 
计算 ， 含 凑 丙 氧 基 ( 一 OCH:CHOHCH; ) 应 为 19.6% ~ 
26.3%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 的 无 定形 或 结晶 性 粉末 ; 
无 臭 ， 味 微 甜 ， 引 湿性 强 。 

本 品 极 易 溶 于 水 ， 易 溶 于 甲醇 或 乙醇 ， 几 乎 不 溶 于 丙酮 
或 三 毛 甲 烷 。 

【鉴别 】 取 本 品 5% 的 水 溶液 0.5ml， 置 10ml 试管 中 ， 
加 10%v- 莹 酚 的 乙醇 溶液 2 滴 ， 扬 匀 ， 沿 试管 壁 缓 组 加 入 硫 
酸 1ml， 在 两 液 界面 处 即 显 紫色 环 。 

【检查 】 酸 碱 度 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 40ml 溶解 后 ， 依 
法 测定 (通则 0631)，pH 值 应 为 5. 0 一 7. 5。 

溶液 的 泪 清 度 与 颜色 取 本 品 2.5g， 加 水 25ml 使 溶 
解 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902) ， 溶 液 应 澄清 无 色 。 

氢化 物 取 本 品 0.1g， 依 法 检查 (通则 0801)， 与 标准 
氢化 钠 溶液 5. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 05%)。 

倍 他 环 糊 精 ” 取 本 品 约 1. 0g， 精 密 称 定 ， 置 10ml 量 瓶 
中 ， 加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 另 取 
倍 他 环 糊 精 对 照 品 约 50mg， 精 密 称 定 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 
加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 色 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 高 效 液 
相 色 谱 法 (通则 0512) 测 定 ， 用 氨基 键 合 硅胶 为 填充 剂 ， 以 
乙 膊 -水 (65 : 35) 为 流动 相 ; 用 示 差 折光 检测 器 ; 柱 温 35"C 。 
取 对 照 品 溶液 和 供 试 品 溶液 各 20p1， 分 别 注 人 液 相 色 谱 仪 ， 
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记录 色谱 图 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 与 倍 他 环 糊 精 峰 保留 
时 间 一 致 的 色谱 峰 ， 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ， 含 倍 他 环 糊 精 
不 得 过 0.5%% 。 

1,2- 丙 二 醇 ” 取 本 品 约 18， 精 密 称 定 ， 置 10ml 量 瓶 中 ， 
加 甲醇 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 
1,2- 丙 二 醇 约 50mg， 精 密 称 定 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 甲醇 稀 
释 至 刻度 ， 扬 匀 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 (通则 
0861) 测 定 。 用 100% 聚 二 甲 基 硅 氧 烷 化 学 交 联 毛细 管 柱 为 色 
谱 柱 ， 起 始 温度 为 70C ， 以 每 分 钟 10 必 的 速率 升温 至 100%C， 
再 以 每 分 钟 40 它 的 速率 上 升 至 220C ， 维 持 4 分钟 ， 进 样 口 
温度 为 250C ;检测 器 温度 为 280C ;理论 板 数 以 1,2- 丙 二 醇 
峰 计 算 不 得 小 于 3000。 精 密 量 取 对 照 品 溶液 和 供 试 品 溶液 ， 分 
别 注 入 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 ， 含 
1,2- 丙 二 醇 不 得 过 0. 5%。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 
定 ， 含 水 分 不 得 过 6.0% 。 

炽 灼 残 渣 ” 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 2%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残渣 项 下 遗留 的 残渣 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 ) ， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】〗 羟 丙 氧 基 取 本 品 约 0.1g， 精 密 称 定 ， 照 
甲 气 基 、 乙 氧 基 与 羟 丙 氧 基 测 定 法 (通则 0712) 测 定 ， 即 得 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 包 合剂 和 稳定 剂 等 。 

【贮藏 】 这 光 ， 密 闭 保 存 。 


羟 丙 基 淀 粉 空心 胶囊 
Qiangbingji Dianfen Kongxin Jiaonang 


Vacant Capsules from Hydroxypropyi Starch 


本 品系 由 预 胶 化 羟 丙 基 淀 粉 加 辅料 制 成 的 空心 硬 胶 训 。 

【性 状 】 本 品 呈 圆 简 状 ， 系 由 可 套 合 和 锁 合 的 帽 和 体 两 
节 组 成 的 质 硬 且 有 弹性 的 空 窜 。 襄 体 应 光洁 、 色 泽 均 匀 、 切 
口 平 整 、 无 变形 、 无 异 臭 。 本 品 分 为 透明 (两 节 均 不 含 遮光 
剂 )、 半 透明 ( 仅 一 节 含 遮光 剂 )、 不 透明 (两 节 均 含 速 光 剂 ) 
三 种 。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 0. 5g， 加 水 20ml， 混 匀 ， 立 即 加 碘 
试 液 1 滴 ， 溶 液 显 蓝 色 或 红 紫 色 。 

(2) 取 本 品 0. lg， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 稀 硫 酸 12. 5ml， 
水 浴 加 热 使 溶解 ， 冷 却 至 室温 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 揪 名。 取 
lml 置 具 塞 试管 中 ， 置 冷水 浴 中 ， 逐 滴 加 入 硫酸 8ml， 混 匀 ， 
移 至 水 浴 加 热 3 分钟， 立刻 将 试管 转 信 冰 浴 中 冷却 ， 并 放 至 
室温 ， 沿 试管 壁 小 心 加 入 苗 三 酮 试 液 0. 6ml， 立 即 扬名 ， 于 
25 必 水 浴 中 保持 100 分 钟 。 加 硫酸 15ml,， 倒转 试管 数 次 使 
混 匀 (不 可 播 动 ) 。 在 5 分 钟 内 应 显 紫 色 。 

【检查 】 松 紧 度 ” 取 本 品 10 粒 ， 用 拇指 与 示 指 轻 捏 胶囊 


羟 茶 乙 酯 


两 端 ， 旋 转 拔 开 ， 不 得 有 粘 结 、 变 形 或 破裂 ， 然 后 装 满 滑石 
粉 ， 将 帽 、 体 套 合并 锁 合 ， 逐 粒 于 lm 的 高 度 处 直 坠 于 厚度 
为 2cm 的 木板 上 ， 应 不 漏 粉 ; 如 有 少量 漏 粉 ， 不 得 超过 1 
粒 。 如 超过 ， 应 另 取 10 粒 复试 ， 均 应 符合 规定 。 

脆 碎 度 ” 取 本 品 50 粒 ， 置 表面 吴 中 ， 放 入 盛 有 硝酸 镁 
饱和 溶液 的 干燥 器 内 ， 置 25C 十 1C 人 恒温 24 小 时 ， 取 出 ， 
立即 分 别 逐 粒 放 入 直立 在 木板 (厚度 2cm) 上 的 玻璃 管 ( 内 径 
为 24mm， 长 为 200mm) 内 ， 将 圆柱 形 夸 码 (材质 为 聚 四 氟 乙 
烯 ， 直 径 为 22mm， 重 20g 士 0. 1g) 从 玻璃 管 口 处 自由 落下 ， 
视 胶 囊 是 否 破裂 ， 如 有 破裂 ， 不 得 超过 5 粒 。 

崩 解 时 限 ” 取 本 品 6 粒 ， 装 满 滑石 粉 ， 照 崩 解 时 限 检查 
法 (通则 0921) 胶 窜 剂 项 下 的 方法 ， 加 挡 板 进行 检查 ， 应 在 
20 分 钟 内 全 部 月 解 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 1. 0g8， 将 帽 、 体 分 开 ， 在 130C 干燥 
90 分 钟 ， 减 失 的 重量 不 得 过 15. 0%( 通 则 0831) 。 

炽 灼 残渣” 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 残渣 
分 别 不 得 过 2.0%( 透 明 )、3.0%( 半 透明 ) 与 5.0%( 不 透明 ) 。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 渣 项 下 遗留 的 残 酒 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

微生物 限度 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106)， 每 1g 中 需 氧 菌 总 数 不 得 过 1000cftu， 霉 菌 和 酵母 菌 
总 数 不 得 过 100cfu， 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 用 于 胶 赛 剂 的 制备 。 

【贮藏 】 密 闭 ， 在 温度 10 一 25C 、 相 对 湿度 35%% 一 65%% 
条 件 下 保存 。 


羟 葵 乙 酯 
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本 品 为 4- 羟基 葵 甲 酸 乙 酯 ， 由 乙醇 和 对 羟基 葵 甲 酸 酯 化 
而 成 。 按 干燥 品 计算 ， 含 C, HioO 应 为 98.0% 一 102.0%。 

【性 状 〗 本 品 为 白色 结晶 性 粉末 。 

本 品 在 甲醇 、 乙 醇 或 乙醚 中 易 溶 ， 在 甘油 中 微 溶 ， 在 水 
中 几乎 不 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (通则 0612) 为 115 一 118'C 。 

【鉴别 〗(1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 ， 供 试 品 溶 
液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(2) 取 本 品 ， 加 乙醇 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 5pg 
溶液 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401) 测 定 ， 在 259nm 


* 569 。 
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的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 图 谱 ( 光 谱 集 850 
图 ) 一 致 。 

【检查 了】 酸度 取 溶 液 的 澄清 度 与 颜色 项 下 溶液 2ml， 
加 乙醇 2ml 与 水 5ml， 摇 义 ， 加 溴 甲 酚 绿 指示 液 2 滴 ， 用 氢 
氧化 钠 滴定 液 (0. Imol/L) 滴 定 至 显 蓝 色 ， 消 耗 氢 氧 化 钠 滴 
定 液 (0. 1ImoML) 应 不 得 过 0. 1ml。 

溶液 的 潜 清 度 与 颜色 取 本 品 1.0g， 加 乙醇 10ml 溶解 
后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 应 澄清 无 色 ， 
如 显 色 ， 与 黄色 或 黄 绿 色 1 号 标准 比 色 液 (通则 0901 第 一 
法 ) 比 较 ， 不 得 更 深 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 ， 加 流动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 1mi 中 
含 1mg 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 精密 量 取 1mlj， 置 100ml 
量 瓶 中 ， 加 流动 相 稀 释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 对 照 溶液 。 切 含 
量 测定 项 下 的 色谱 条 件 ， 取 对 照 溶液 20p1， 注 人 液 相 色谱 
仪 ， 调节 检测 灵敏 度 ， 使 主 成 分 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 
25%， 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20pl， 分 别 注入 
液 相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 至 主峰 保留 时 间 的 4 倍 。 供 试 品 溶 
液 色谱 图 中 如 显 杂质 峰 ， 单 个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶 液 
主峰 面积 的 0.4 倍 (0.4%)， 各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 
照 溶液 主峰 面积 0.8 倍 (0.8% ) 。 

毛 化 物 取 本 品 2.0g， 加 水 50ml1，80C 水 浴 加 热 5 分 
钟 ， 放 冷 ， 滤 过 ; 取 续 滤液 5. 0ml， 依 法 检查 (通则 0801)， 
与 标准 氯 化 钠 溶液 7. 0ml 制 成 的 对 照 溶液 比较 ,不 得 更 浓 
(0.035%%) 。 

硫酸 盐 ” 取 氧化 物 项 下 续 滤 液 25ml， 依 法 检查 (通则 
0802) ， 与 标准 硫酸 钾 溶 液 2. 4ml 制 成 的 对 照 溶液 比较 ， 不 
得 更 深 (0.024%)。 

干燥 失 午 ” 取 本 品 ; 置 硅胶 干燥 器 内 ， 减 压 干燥 至 恒 
重 , 减 失 重量 不 得 过 0. 5% (通则 0831) 。 


炽 灼 残 副 ”到 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 


残渣 不 得 过 0.1% 。 

秆 金属 ” 取 炽 灼 残渣 项 下 的 遗留 残 潜 ， 依 法 测定 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

砷 盐 ” 取 本 品 1.0g， 加 氢 氧 化 钙 1.0g, 混合 ， 加 水 少 
量 ， 搅拌 均匀 , 干燥 后 ， 先 用 小 火 灼 烧 使 炭化 ， 再 在 500 一 
6007 炽 灼 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml， 依 法 
检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0002% ) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (通则 0512) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ， 以 甲醇 -1% 冰 醋酸 (60: 40) 为 流动 相 ， 检 测 波长 
为 254nm。 取 羟 苯 甲 酯 和 送 茶 乙 酯 适量 ， 加 流动 相 溶解 并 稀 
释 制 成 每 lml 中 各 含 10pg 的 溶液 ， 取 20pl 注入 液 相 色谱 仪 ， 
记录 色谱 图 ， 羟 葵 甲 酯 峰 与 羟 茶 乙 酯 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 ， 加 流动 相 溶解 并 定量 
稀 有 释 制 成 每 1ml 中 含 羟 茶 乙 酯 0. 1mg 的 溶液 ,精密 量 取 
20u1， 注 和 人 液 相 色 谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ! 另 取 凑 葵 乙 酯 对 照 品 
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适量 ， 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 ， 即 得 。 
【了 【类别 】 药 用 辅料 ， 损 菌 剂 。 
【贮藏 】 密闭 保 存 。 


羟 葵 丁 酯 
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本 品 为 4 羟基 苯 甲 酸 丁 酯 ， 由 正 丁 醇和 对 羟基 茶 甲 酸 酯 
化 而 成 。 按 干燥 品 计 算 ， 含 Cn HG 应 为 98.0%% 一 102.0%。 

【性 状 了 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 或 结晶 性 粉末 。 

本 品 在 乙醇 、 丙 酮 或 乙醚 中 极 易 溶解 ， 在 热 水 中 微 溶 ， 
在 水 中 几乎 不 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (通则 0612) 为 68 一 71C 。 

【鉴别 了 (1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 ， 供 试 品 溶 
液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(2) 取 本 品 ， 加 乙醇 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 5ng 
溶液 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401) 测 定 ， 在 258nm 
的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 图 谱 ( 光 谱 集 851 
图 ) 一 致 。 

【检查 】 酸 度 ” 取 溶液 的 澄清 度 与 颜色 项 下 溶液 2ml， 
加 乙醇 2ml 与 水 5ml， 摇 匀 ， 加 省 甲 酚 绿 指示 液 2 滴 ， 用 和 氢 
氧化 钠 滴定 液 (0. lmol/L) 滴 定 至 显 蓝 色 ， 消耗 所 氧化 钠 滴 
定 液 (0. 1mol/L) 应 不 得 过 0. 1ml。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 到 本 品 1. 0g， 加 乙醇 10ml 溶解 
后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 应 澄清 无 色 ; 
如 显 色 ， 与 黄色 或 黄 绿 色 1 号 标准 比 色 液 (通则 0901 第 一 
法 ) 比 较 ， 不 得 更 深 。 

氢化 物 取 本 品 2.0g， 加 水 50ml，80C 水 浴 加 热 5 分 
钟 ， 放 冷 ， 滤 过 ; 取 续 滤液 5. 0ml， 依 法 检查 (通则 0801)， 
与 标准 氯 化 钠 溶液 7. 0ml 制 成 的 对 照 溶液 比较 ,不 得 更 浓 
(0.035% ) 。 

硫酸 盐 取 握 化 物 项 下 续 滤液 25ml， 依 法 检查 (通则 
0802) ,与 标准 硫酸 钾 溶 液 2. 4ml 制 成 的 对 照 溶液 比较 ， 不 
得 更 浓 (0.024%)。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 ， 加 流动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 
含 lmg 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶液 :精密 量 取 lml， 置 100ml 
量 瓶 中 ， 加 流动 相 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 对 照 溶液 。 照 含 
量 测定 项 下 的 色谱 条 件 ， 取 对 照 溶液 20k1， 注 人 液 相 色谱 


亲 部 2 关 


中 国药 典 2015 年 版 


仪 ， 调节 检测 灵敏 度 ， 使 主 成 分 峰 的 峰 高 约 为 满 量 程 的 
25%， 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20p1， 分 别 注入 
液 相 色 谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 至 主峰 保留 时 间 的 4 倍 。 供 试 品 溶 
液 色谱 图 中 如 显 杂 质 峰 ， 单 个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 
主峰 面积 的 0.4 倍 (0.4%)， 各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 
照 溶液 主峰 面积 0.8 倍 (0.8% ) 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 置 硅胶 干燥 器 内 ， 减 压 干燥 至 便 
重 , 减 失 重量 不 得 过 0. 5%( 通 则 0831)。 

炽 灼 残 这 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 1%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 酒 项 下 的 遗留 残渣 ， 依 法 测定 (通则 
0821 第 二 法 ) ， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

砷 盐 ” 取 本 品 1.0g， 加 氢 氧 化 钙 1.0g， 混 合 ， 加 水 少 
量 ， 搅 拌 均匀 ， 干 燥 后 ， 先 用 小 火 灼 烧 使 党 化 ， 再 在 500 一 
600Y 炽 灼 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml， 依 法 
检查 (通则 0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0002% ) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (通则 0512) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅 胶 
为 填充 剂 ， 以 甲醇 -1%% 冰 醋酸 (60 : 40) 为 流动 相 ， 检 测 波 长 
为 254nm。 称 了 到 关 茶 甲 酯 与 郑 葵 乙 酯 对 照 品 各 适量 ， 加 流动 
相 溶 解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 各 含 10ng 的 溶液 ， 取 20p1， 注 
人 液 相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 卷 茶 甲 酯 峰 与 卷 茶 乙 酯 峰之 间 
的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 ， 加 流动 相 溶解 并 定量 
稀释 制 成 每 Iml 中 含 卷 茶 丁 栈 0. 1mg 的 溶液 ， 精 密 量 取 
20pl， 注 人 液 相 色 谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ; 另 取 羟 茶 丁 酯 对 照 品 
适量 ， 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 ， 即 得 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 抑 万 剂 。 

【贮藏 ”密闭 保存 。 


羟 茶 丙 酯 
Qiangbenbingzhi 
Propylparaben 


O 


CH. 
1 
HO 


Cio Hi:O0; 180. 20 
[94-13-3] 

本 品 为 4 羟基 茶 甲 酸 丙 酯 。 按 干燥 品 计算 ， 含 Co Hi O， 
应 为 98.0%% 一 102.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 或 结晶 性 粉末 。 

本 品 在 甲醇 、 乙 醇 或 乙醚 中 易 溶 ， 在 热 水 中 微 溶 ， 在 水 
中 几乎 不 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (通则 0612) 为 96~99%C。 

【鉴别 〗 (1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 ， 供 试 品 溶 
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液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(2) 取 本 品 ， 加 乙醇 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 5pg 
溶液 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401) 测 定 ， 在 258nm 
的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 图 谱 ( 光 谱 集 852 
图 ) 一 致 。 

【检查 】 酸 度 ” 取 溶液 的 澄清 度 与 颜色 项 下 溶液 2ml， 
加 乙醇 2ml 与 水 5ml， 扬 匀 ， 加 注 甲 酚 绿 指示 液 2 滴 ， 用 氢 
氧化 钠 滴定 液 (0. 1ImoML) 滴 定 至 显 蓝 色 ， 消 耗 氢 氧化 钠 滴 
定 液 (0. 1mol/L) 不 得 过 0. tml。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 1. 0g， 加 乙醇 10mi 溶解 
后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 应 澄清 无 色 
如 显 色 ， 与 黄色 或 黄 绿色 1 号 标准 比 色 液 (通则 0901 第 一 
法 ) 比 较 ， 不 得 更 深 。 

氯 化 物 取 本 品 2.0g， 加 水 50ml，80C 水 浴 加 热 5 分 钟 ， 
放 冷 ， 滤 过 ， 取 续 滤液 5. 0ml， 依 法 检查 (通则 0801)， 与 标准 
氧化 钠 溶液 7. 0ml 制 成 的 对 照 溶液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 035%)。 

硫酸 盐 取 和 握 化 物 项 下 续 滤液 25ml， 依 法 检查 (通则 
0802)， 与 标准 硫酸 钾 溶液 2. 4ml 制 成 的 对 照 溶液 比较 ,不 
得 更 浓 (0.024% ) 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 ， 加 流动 相 溶 解 并 稀释 制 成 每 tml 中 
含 1mg 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶液 ， 精密 量 取 lml， 置 100ml 
量 瓶 中 ， 加 流动 相 稀 释 至 刻度 ， 扬 匀 ， 作 为 对 腿 溶液 。 照 含 
量 测定 项 下 的 色谱 条 件 ， 取 对 照 溶液 20nl， 注 人 液 相 色谱 
仪 ， 调 节 检 测 灵 敏 度 ， 使 主 成 分 峰 的 峰 高 约 为 满 量 程 的 
25%， 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20p1， 分 别 注入 
液 相 色 谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 至 主峰 保留 时 间 的 4 信 。 供 试 品 溶 
液 色 谱 图 中 如 显 杂 质 峰 ， 单 个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 
主峰 面积 的 0.4 倍 (0.4%)， 各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 
照 溶液 主峰 面积 0.8 售 (0. 8%)。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 置 硅胶 干燥 器 内 ， 减 压 干燥 至 便 
重 , 减 失重 量 不 得 过 0. 5% (通则 0831)。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 1%。 

重金 属 取 炽 灼 残渣 项 下 的 遗留 残渣 ， 依 法 测定 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

砷 盐 取 本 品 1.0g8， 加 氧 氧 化 钙 1. 0g， 混 合 ， 加 水 少 
量 ， 搅 拌 均匀 ， 干 燥 后 ， 先 用 小 火 灼 烧 使 炭化 ， 再 在 500~~ 
600'Y 炽 灼 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 5ml 与 水 23mi， 依 法 
检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0002%)，。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (通则 0512) 测 定 。 

色 谈 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ， 以 甲醇 -1% 冰 醋酸 (60 : 40) 为 流动 相 ， 检 测 波 长 
为 254nm。 称 取 羟 葵 甲 酯 与 羟 茶 乙 酯 各 适量 ， 加 流动 相 溶解 
并 稀释 制 成 每 tml 中 各 含 10ug 的 溶液 ， 取 20p1 注入 液 相 色 
谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 羟 葵 甲 酯 巍 与 羟 茶 乙 酯 峰之 间 的 分 离 度 
应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 ， 加 流动 相 溶 解 并 定量 
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稀释 制 成 每 lml 中 含 羟 葵 丙 酯 0. 1mg 的 溶液 ， 精密 量 取 
20pl 注入 液 相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ; 另 取 羟 茶 丙 酯 对 照 品 
适量 ， 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ， 即 得 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 抑 菌 剂 。 

【贮藏 》 密 闭 保存 。 


羟 茶 丙 酯 钠 
Qiangbenbingzhina 
Sodium Propyl Parahydroxybenzoate 


O 


Wy 
NaO 


Co Hu NaOs 202. 18 
[35285-69-9] 

本 品系 在 气 氧 化 钠 水 溶液 中 加 入 对 关 基 茶 甲 酸 丙 本 
反应 后 精制 而 成 。 按 无 水 物 计 算 ， 含 Ce Hu NaO; 应 为 
98.0%~102.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 。 

本 品 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 微 溶 。 

【鉴别 】》(1) 取 本 品 10mg， 置 试管 中 ， 加 10. 6% 碳 酸 钠 
溶液 Im， 加 热 煮 沸 30 秒 ， 放 冷 ， 加 0.1% 4 氨基 安 替 比 林 
的 硼酸 盐 缓冲 液 (pH9. 0)( 取 含 0. 618% 硼酸 的 0. 1mol/L 毛 化 
钾 溶 液 1000ml 与 0. 1mol/L 氢 氧 化 钠 溶 液 420ml 混合 ， 即 得 ) 
5ml 与 5. 3% 铁 氰 化 钾 溶 液 1ml， 混 匀 ， 溶 液 变 为 红色 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 ， 供 试 品 溶 液 主峰 
的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 本 品 显 钠 盐 的 鉴别 反应 (通则 0301) 。 

【检查 】 碱 度 ” 取 本 品 0.10g， 加 水 100ml 溶解 ， 依 法 
测定 (通则 0631)，pH 值 应 为 9.5 一 10.5。 

溶液 的 温 清 度 与 颜色 取 本 品 1.0g， 加 水 10ml 溶解 后 ， 
依法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 应 澄清 ， 如 显 色 与 棕 红 
色 3 号 标准 比 色 液 (通则 0901 第 一 法 ) 比 较 ， 不 得 更 深 。 

氯 化 物 取 本 品 2. 0g， 加 水 40ml 使 溶解 ， 用 稀 硝 酸 调 
节 溶 液 至 中 人 性， 用 水 稀释 至 50ml， 振 摇 ， 滤 过 ， 取 滤液 
5. 0ml， 依 法 检查 (通则 0801)， 与 标准 氢化 钠 溶 液 7. 0ml 制 
成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 深 (0. 035%%) 。 

硫酸 盐 ” 取 氧化 物 项 下 的 续 滤 液 25ml， 依 法 检查 (通则 
0802) ， 与 标准 硫酸 钾 深 液 2. 4ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 
更 深 (0. 024%)。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适 量 ， 加 流动 相 溶 解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 含 1. 0mg 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 精密 量 取 适 量 ， 
用 流动 相 稀释 制 成 每 1ml 中 含 10y8g 的 溶液 ， 作 为 对 照 溶液 。 
照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 ， 取 对 照 溶液 20pl， 注 入 液 相 色 
谱 仪 ， 调 节 检 测 灵敏 度 ， 使 主 成 分 色谱 峰 的 蜂 高 约 为 满 量程 
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的 20%; 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20p1， 分 别 
注入 液 相 色 谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 4 倍 。 
供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 与 对 羟基 葵 甲 酸 峰 保留 时 间 一 致 的 
峰 ， 其 峰 面 积 的 1. 4 倍 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 3 倍 
(3.0%)， 其 他 单个 杂质 的 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面 
积 的 0.5 倍 (0.5%)， 其 他 各 杂质 峰 面 积 之 和 不 得 大 于 对 照 
溶液 主峰 面积 (1.0%%)。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 
定 ， 含 水 分 不 得 过 5.0%。 

重金 属 ” 取 本 品 2.0g， 依 法 检查 (通则 0821 第 三 法 ); 
若 供 试 液 带 颜 色 ， 且 不 能 以 稀 焦 糖 调 色 时 ， 取 本 品 4. 0g， 
加 和 氧 氧化 钠 试 液 10ml 与 水 20ml 溶解 后 ， 分 成 甲乙 二 等 份 ， 
乙 管 中 加 水 使 成 25ml， 甲 管 中 加 硫化 钠 试 液 5 滴 ， 摇 匀 ， 
经 滤 膜 (孔径 3km) 滤 过 ， 然 后 甲 管 中 加 入 标准 铅 溶液 2ml， 
加 水 使 成 25ml， 再 分 别 在 甲乙 两 管 中 各 加 入 硫化 钠 试 液 5 
滴 ， 比 较 ， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 取 本 品 1.0g8， 加 氢 氧 化 钙 1g， 混 合 ， 加 水 2ml， 
搅拌 均匀 , 干燥 后 先 用 小 火 缓 缓 灼 烧 至 完全 炭化 ， 再 在 
500 一 600 炽 灼 使 成 灰白 色 ， 放 冷 ， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml， 
依法 检查 (通则 0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0002%% ) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (通则 0512) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 寿 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ， 以 甲醇 -1% 冰 醋酸 (60 : 40) 为 流动 相 ， 检 测 波长 
为 254nm。 取 羟 茶 丙 酯 钠 与 对 羟基 葵 甲 酸 ， 加 流动 相配 制 成 
每 1ml 中 分 别 含 0. 1mg 的 混合 溶液 ， 取 20p] 注 人 液 相 色谱 
仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 对 产 基 苯 甲 酸 峰 和 羟 苯 丙 酯 峰 的 分 离 度 应 
符合 要 求 。 

测定 法 取 本 品 适 量 ,， 精密 称 定 ， 加 流动 相 溶 解 并 定量 
稀释 制 成 每 1ml 中 含 羟 茶 丙 酯 钠 0. 1mg 的 溶液 ， 精 密 量 取 
20pl 注入 液 相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ; 另 取 羟 蔡 丙 酯 对 照 品 
适量 ， 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 乘 以 系数 1.122 后 计 
算 ， 即 得 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 抑 菌 剂 。 

【贮藏 ”密闭 保存 。 


羟 茶 甲 本 
Qiangbenjiazhi 
Methylparaben 
0 
HO 
Cs HsOi 152. 15 
[99-76-3] 


本 品 为 4- 羟基 茶 甲 酸 甲 酯 ， 由 甲醇 和 对 羟基 葵 甲 酸 酯 化 
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而 成 。 按 干燥 品 计算 ， 舍 Cs Hs O 〇 ;应 为 98.0 中 一 102.0%%. 

【性 状 】〗】 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 或 结晶 性 粉末 。 

品 在 甲醇 、 乙 醇 或 乙醚 中 易 深 ， 在 热 水 中 溶解 ， 在 水 

中 微 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (通则 0612) 为 125 一 128'C 。 

【鉴别 】(1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 ， 供 试 品 溶 
液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(2) 取 本 品 ， 加 乙醇 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 5pg 
溶液 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401) 测 定 ， 在 258nm 
的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 图 谱 ( 光 谱 集 853 
图 ) 一 致 。 

【检查 】 酸 度 ” 取 溶液 的 澄清 度 与 颜色 项 下 溶液 2ml， 
加 乙醇 2ml 与 水 5ml， 摇 多， 加 溴 甲 酚 绿 指示 液 2 滴 ， 用 和 氢 
氧化 钠 滴定 液 (0. 1ImoVL) 滴 定 至 显 蓝 色 ， 消 耗 氢 氧 化 钠 滴 
定 液 (0. 1mol/L) 应 不 得 过 0. 1ml。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 1. 0g， 加 乙醇 10ml 溶解 
后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶液 应 澄清 无 色 ; 
如 显 色 ， 与 黄色 或 黄 绿色 1 号 标准 比 色 液 ( 通 则 0901 第 一 
法 ) 比 较 ， 不 得 更 深 。 

氧化 物 取 本 品 2.0g， 加 水 50ml，80C 水 浴 加 热 5 分 
钟 ， 放 冷 ， 滤 过 ; 取 续 滤液 5. oml， 依 法 检查 (通则 0801)， 
与 标准 氯 化 钠 溶液 7.0ml 制 成 的 对 照 溶液 比较 ， 不 得 更 浓 
(0.035%%) 。 

硫酸 盐 取 和 握 化 物 项 下 续 滤液 25ml， 依 法 检查 (通则 
0802) ， 与 标准 硫酸 钾 溶 液 2. 4ml 制 成 的 对 照 溶液 比较 ， 不 
得 更 浓 (0. 024%)。 

有 关 物 质 取 本 品 ， 加 流动 相 溶 解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 
含 1mg 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 精密 量 取 1ml， 置 100ml 
量 瓶 中 ， 加 流动 相 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 对 照 溶 液 。 照 含 
量 测定 项 下 的 色谱 条 件 ， 取 对 照 溶液 20x1， 注 和 人 液 相 色谱 
仪 ， 调节 检测 灵敏 度 ， 使 主 成 分 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 
25%; 再 精密 景 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20p1， 分 别 注 人 
液 相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 至 主峰 保留 时 间 的 4 倍 。 供 试 品 溶 
液 色谱 图 中 如 显 杂 质 峰 ， 单 个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 
主峰 面积 的 0.4 售 (0., 4%)， 各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 
照 溶液 主峰 面积 0.8 倍 (0.8%%) 。 

甲醇 ” 取 本 品 适量 , 精密 称 定 ， 加 N,N -二 甲 基 甲 酰胺 
适量 ， 立 即 振 摇 使 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0. 1g 的 溶 
液 ， 作 为 供 试 品 溶 液 ; 另 精密 称 取 甲醇 适量 ， 加 N,NN -二 甲 
基 甲 酰胺 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 甲醇 0. 3mg 的 溶液 ， 
作为 对 照 品 溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 (通则 0861 第 三 法 ) 测 
定 ， 以 100% 二 甲 基 聚 硅 氧 烷 为 固定 液 ; 起 始 温度 40C ， 以 
每 分 钟 15'C 的 速率 升温 至 80'C ， 维 持 5 分 钟 ， 然 后 以 每 分 
钟 6Y 的 速率 升温 至 130C ， 维 持 1 分 钟 ， 再 以 每 分 钟 40C 
的 速率 升温 至 220'C ， 维 持 3 分 钟 ， 进 样 口 温度 为 200"C 
检测 器 温度 为 250'C 。 取 对 照 品 溶液 1p1 注入 气相 色谱 仪 ， 
各 成 分 峰 间 的 分 离 度 均 应 符合 要 求 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 与 
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对 照 品 溶液 各 1pl， 分 别 注 人 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 按 
外 标 法 以 峰 面 积 计算 ,应 不 得 过 0.3%。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 置 硅胶 干燥 器 内 ， 减 压 干燥 至 恒 
重 , 减 失 重量 不 得 过 0.5%( 通 则 0831) 。 

炽 灼 残 澡 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0.1%。 

重金 属 取 炽 灼 残渣 项 下 的 遗留 残渣， 依法 测定 (通则 
0821 第 二 法 ) ， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

砷 盐 ， 取 本 品 1. 0g， 加 氨 氧 化 钙 1. 0g， 混 合 ， 加 水 少 
量 ， 搅 拌 均匀 ， 干 燥 后 ， 先 用 小 火 灼 烧 使 炭化 ， 再 在 500~ 
600Y 炽 灼 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml， 依 法 
检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0002%%) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (通则 0512) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 础 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -1% 冰 醋酸 (60 : 40) 为 流动 相 ， 检 测 波 长 
为 254nm。 称 取 羟 苯 甲 酯 与 羟 茶 乙 酯 对 照 品 各 适量 ， 加 流动 
相 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 各 含 10ug 的 溶液 ， 取 20p1 注入 
液 相 色 谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 羟 茶 甲 酯 峰 与 羟 茶 乙 酯 峰之 间 的 
分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 ， 加 流动 相 溶解 并 定量 
稀释 制 成 每 tml 中 含 羟 茶 甲 酯 0. 1mg 的 溶液 ， 精 密 量 取 
20p1 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 羟 葵 甲 酯 对 照 品 
适量 ， 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ， 即 得 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 抑 菌 剂 。 

【贮藏 3 密闭 保存 。 


羟 葵 甲 酯 钠 
Qiangbenjiazhina 
Sodium Methyl Parahydroxybenzoate 
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NaO 


Cs HNaO: 174. 12 
[5026-62-0] 
本 品系 在 氢 氧 化 钠 水 溶液 中 加 入 对 羟基 苯 甲 酸 甲 酯 
反应 后 精制 而 成 。 按 无 水 物 计 算 ， 含 Cs H, NaO: 应 为 
98.0%~102.0%。 
【性 状 】〗 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 。 
本 品 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 微 溶 ， 在 二 握 甲 烷 中 几乎 不 溶 。 
【鉴别 】(1) 取 本 品 10mg， 置 试管 中 ， 加 10. 6% 碳 酸 钠 溶 
液 im， 加热 煮沸 30 秒 ， 放 冷 ， 加 0.1% 4- 氨 基 安 替 比 林 的 
硼酸 盐 缓 冲 液 (pH9.0)( 取 含 0.618% 硼 酸 的 0. 1mol/L 握 化 钾 
溶液 1000ml 与 0. lmol/L 和 氢 氧 化 钠 溶 液 420ml 混合 ， 即 得 ) 
5ml 与 5. 3%% 铁 氰 化 钾 溶 液 Iml， 混 匀 ， 溶 液 变 为 红色 。 
(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 ， 供 试 品 溶液 主峰 
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的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

《3) 本 品 显 钠 盐 的 鉴别 反应 (通则 0301) 。 

【检查 】 碱 度 ” 取 本 品 0.10g， 加 水 100ml 溶解 ， 依 法 
测定 (通则 0631)，pH 值 应 为 9.5 一 10. 5。 

溶液 的 瀑 清 度 与 颜色 取 本 品 1.0g， 加 水 10ml 溶解 
后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 应 澄清 ; 颜色 与 
棕 红 色 3 号 标准 比 色 液 (通则 0901 第 一 法 ) 比 较 ， 不 得 更 深 。 

氛 化 物 取 本 品 2.0g， 加 水 40ml 使 溶解 ， 用 稀 硝 酸 调 
节 溶 液 至 中 性 ， 用 水 稀释 至 50ml， 振 扬 ， 滤 过 ， 取 滤液 
5. 0ml， 依 法 检查 (通则 0801) ， 与 标准 氯 化 钠 溶液 7. 0ml 制 
成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 035%% ) 。 

硫酸 盐 取 和 氟 化 物 项 下 的 续 滤液 25ml， 依 法 检查 (通则 
0802)， 与 标准 硫酸 钾 溶 液 2. 4ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 
更 深 (0, 024%)。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ， 加 流动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 
iml 中 含 1, 0mg 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶 液 ， 精密 量 取 适量 ， 
用 流动 相 稀释 制 成 每 1ml 中 含 10pg 的 溶液 ， 作 为 对 照 溶液 。 
照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 ， 取 对 照 溶液 20x1， 注 和 人 液 相 色 
谱 仪 ， 调 节 检 测 灵 敏 度 ， 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 
的 20%; 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20p1， 分 别 
注 人 液 相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 4 倍 。 
供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 与 对 羟基 苯 甲 酸 峰 保留 时 间 一 致 的 
峰 ， 其 峰 面 积 的 1. 4 倍 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 3 售 
(3.0%)， 其 他 单个 杂质 的 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主 烽 面 
积 的 0. 5 倍 (0. 5%)， 其 他 各 杂质 蜂 面 积 之 和 不 得 大 于 对 照 
溶液 主峰 面积 (1. 0%)。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 
定 ， 含 水 分 不 得 过 5.0% 。 

重金 属 ”到 本 品 2. 0g， 依 法 检查 (通则 0821 第 三 法 ); 
若 供 试 液 带 颜 色 ， 且 不 能 以 稀 焦 精 调 色 时 ， 取 本 品 4. 0g， 
加 氢 氧 化 钠 试 液 10ml 与 水 20ml 溶解 后 ， 分 成 甲乙 二 等 份 ， 
乙 管 中 加 水 使 成 25ml， 甲 管 中 加 硫化 钠 试 液 5 滴 ， 播 匀 ， 
经 滤 膜 (孔径 3wm) 滤 过 ， 然 后 甲 管 中 加 入 标准 铅 溶液 2ml， 
加 水 使 成 25ml， 再 分 别 在 甲乙 两 管 中 各 加 和 硫化 钠 试 液 5 
滴 ， 比 较 ， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 ” 取 本 品 1. 0g8， 加 氧 氧化 钙 1g， 混 合 ， 加 水 2ml， 
搅拌 均匀 , 干燥 后 先 用 小 火 缓 缓 灼 烧 至 完全 炭化 ， 再 在 
500 一 600 立 炽 灼 使 成 灰白 色 ， 放 冷 ， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml， 
依法 检查 (通则 0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0002% ) 。 

【含量 测定 】》】 照 高 效 液 相 色谱 法 (通则 0512) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 
填充 剂 ， 以 甲醇 -1% 冰 醋酸 (60: 40) 为 流动 相 ， 检 测 波长 为 
254nm。 取 羟 葵 甲 酯 钠 与 对 羟基 荃 甲酸 ， 加 流动 相配 制 成 每 lml 
中 分 别 含 0, 1mg 的 混合 溶液 ， 取 20p] 注入 液 相 色谱 仪 ， 记 录 色 
谱 图 ， 对 卷 基 共 甲酸 峰 和 羟 茶 甲 栈 钠 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 适量 ， 精 密 称 定 ， 加 流动 相 溶解 并 定量 
稀释 制 成 每 1ml 中 含 羟 葵 甲 酯 钠 0. 1mg 的 溶液 ， 精 密 量 取 
20p1l 注 入 液 相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ; 另 取 羟 茶 甲 酯 对 照 品 
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适量 ， 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 蜂 面 积 乘 以 系数 1.145 后 计 
算 ， 即 得 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 抑 菌 剂 。 

【贮藏 3 密闭 保存 。 
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Qiangbenbianzhi 


Benzyl Hydroxybenzoate 


Or 


Ci HisO: 228. 25 
[94-18-8] 

本 品 为 某 基 -4- 羟 基 苯 甲酸 。 按 干燥 品 计 算 ， 含 Cu His Cs 
应 为 98.0%% 一 102.0%%。 

【 性状】 本 品 为 白色 或 乳白 色 结 晶 性 粉末 。 

本 品 在 甲醇 或 乙醇 中 溶解 ， 在 水 中 几乎 不 溶 。 

炮 点 ”本 品 的 熔点 (通则 0612) 为 111 一 113Y 。 

【鉴别 】(1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 ， 供 试 品 溶 
液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(2) 取 本 品 ， 加 乙醇 溶解 并 稀释 制 成 每 Iml 中 约 含 5ug 
溶液 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401) 测 定 ， 在 260nm 
的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (通则 
0402)。 

【检查 】 酸 度 ” 取 本 品 0.2g， 加 50% 乙 醇 水 溶液 5ml， 
摇 义 ， 加 甲 基 红 指示 液 2 滴 用 所 氧化 钠 滴 定 液 
(0. lmol/L) 滴 定 至 橙色 ， 消 耗 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (0. 1mol/L) 
不 得 过 0. 1ml。 

氛 化 物 取 本 品 2.0g， 加 水 50ml，80C 水 浴 加 热 5 分 
钟 ， 放 冷 ， 滤 过 ; 取 续 滤液 5. 0ml， 依 法 检查 (通则 0801)， 
与 标准 氯 化 钠 溶液 7. 0ml 制 成 的 对 照 溶液 比较 ， 不 得 更 浓 
(0.035% ) 。 

硫 琶 盐 ” 取 毛 化物 项 下 续 滤 液 25ml， 依 法 检查 (通则 
0802) ， 与 标准 硫酸 钾 溶 液 2. 4ml 制 成 的 对 照 溶 液 比较 ， 不 
得 更 浓 (0. 024% ) 。 

有 关 物 质 取 本 品 ， 加 溶剂 [1% 冰 醋酸 -甲醇 (40: 
60)] 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 含 1mg 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 
溶液 ; 精密 量 取 lml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 溶剂 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 ， 作 为 对 照 溶 液 。 精 密 称 取 对 羟基 葵 甲 酸 对 照 品 适 
量 ， 加 溶剂 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 含 10pg 的 溶液 ， 作 
为 对 照 品 溶液 。 照 高 效 液 相 色 谱 法 (通则 0512) 试 验 ， 用 葵 
基 硅 煤 键 合 硅胶 为 填充 剂 ， 流 动 相 A 为 1%% 冰 醋酸 ， 流 动 相 
B 为 甲醇 ， 按 下 表 进 行 梯度 洗 脱 ， 检 测 波长 为 254nm。 称 取 
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羟 苯 丁 酯 与 羧 蘑 革 酯 对 照 品 各 适量 ， 加 溶剂 溶解 并 稀释 制 成 
每 lml 各 含 10pg 的 混合 溶液 ， 作 为 系统 适用 性 溶液 ， 取 系 
统 适用 性 溶液 20k1， 注 入 液 相 色 谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 羟 苯 丁 
酯 与 羟 葵 革 醋 峰之 间 的 分 离 度 应 不 小 于 3.0。 取 对 照 溶液 
20xj， 注 入 液 相 色谱 仪 ， 调 节 检测 灵敏 度 ， 使 主 成 分 峰 的 峰 
高 约 为 满 量程 的 25%;， 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 、 对 照 溶液 
与 对 照 品 溶液 各 20p1， 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 。 
供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 与 对 关 基 芋 甲 酸 峰 保留 时 间 一 致 的 
峰 ， 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 ， 含 对 羟基 葵 甲 酸 不 得 过 
1.0%， 其 他 单个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 
0.5 倍 (0.5%)， 其 他 各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 
主峰 面积 (1.0%)。 7 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 A(%) 流动 相 B(%) 
0 40 60 
17 40 60 
40 0 100 
45 0 100 
46 40 60 
52 40 60 


干燥 失重 ” 取 本 品 ， 置 硅胶 干燥 器 内 ， 减 压 干燥 至 恒 


重 ， 减 失重 量 不 得 过 0.5%% (通则 0831) 。 

炽 灼 残 各 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 1%。 

重金 属 ” 取 炊 灼 残 酒 项 下 的 遗留 残渣 ， 依 法 测定 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

【含量 测定 】〗】 照 高 效 液 相 色谱 法 (通则 0512) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 苯 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填 
充 剂 ， 以 1% 冰 醋酸 为 流动 相 A， 以 甲醇 为 流动 相 B， 按 下 
表 进 行 梯度 洗 脱 。 检 测 波长 254nm。 取 有 关 物 质 项 下 系统 适 
用 性 溶液 20n1， 注 人 液 相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 羟 茶 丁 酯 与 
羟 茶 蔡 酯 峰之 间 的 分 离 度 应 不 小 于 3. 0。 

测定 法 ” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 ， 加 溶剂 [1% 冰 醋酸 - 甲 
醇 (40 : 60)] 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 Iml 中 约 含 0. 1mg 的 溶液 ， 
精密 量 取 20pL， 注 入 液 相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 另 取 羟 葵 某 酯 
对 照 品 适量 ， 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 ， 即 得 。 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 AC(%) 流动 相 BC(%) 
0 40 60 
17 40 60 
18 0 100 
23 0 100 


24 40 60 


30 40 60 


【类 别 〗 药 用 辅料 ， 抑 菌 剂 。 
【贮藏 ”密闭 保存 。 


液 状 石蜡 


混合 脂肪 酸 甘 油 酯 ( 硬 脂 ) 


Hunhe Zhifangsuan Ganyouzhi (Yingzhi) 
Hard Fat 


本 品 为 Cs 一 Ci 饱和 脂肪 酸 的 甘油 一 酯 、 二 酯 与 三 酯 的 
混合 物 。 

【性 状 了 本 品 为 白色 或 类 白色 的 螨 状 固体 ;具有 油脂 臭 
触摸 时 有 滑 肪 感 。 

本 品 在 三 氯 甲 烷 或 乙 栈 中 易 溶 ， 在 石油 醚 (60 一 90C ) 中 
溶解 ， 在 水 或 乙醇 中 几乎 不 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (通则 0612 第 二 法 ) 为 ， 34 型 33 一 35C; 
36 型 35~37C， 38 型 37 一 39C 40 型 39~41C。 

酸 值 本 品 的 酸 值 ( 通 则 0713) 不 大 于 1. 0。 

粤 化 值 ”本 品 的 标示 皂 化 值 为 215~ 一 260， 皂 化 值 ( 通 则 
0713) 应 为 标示 皂 化 值 的 95% 一 105%% 。 

羟 值 本 品 的 羟 值 (通则 0713) 不 大 于 60。 

碘 值 ”本 品 的 碘 值 (通则 0713) 不 大 于 2. 0。 

过 氧化 值 ”本 品 的 过 氧化 值 (通则 0713) 不 大 于 -3。 

【鉴别 】 取 本 品 约 1. 0g， 加 三 氯 甲 烷 10ml 使 溶解 ， 作 
为 供 试 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (通则 0502) 试 验 ， 吸 取 供 试 
品 溶液 5kl， 点 于 硅胶 G 薄 层 板 上 ， 以 三 氯 甲烷 -丙酮 (20 
0.5) 为 展开 剂 ， 展开， 展开 距离 应 大 于 12cm， 障 干 ， 置 磺 
茹 气 中 显 色 后 ， 立 即 检视 ， 应 至 少 显 四 个 斑点 。 

【检查 】 碱 性 杂质 ” 取 本 品 2.0g， 加 乙醇 1. 5ml 与 乙醚 
3. 0ml 使 溶解 ， 在 40 亿 水 浴 中 加 热 溶解 后 ， 加 省 酚 蓝 指示 液 
0. 05ml， 用 盐酸 滴定 液 (0.01moML) 滴 定 至 溶液 显 黄色 ， 消 
耗 盐酸 滴定 液 (0.01moUL) 不 得 过 0. 15ml。 

灰分 取 本 品 2g， 置 已 炽 灼 至 恒 重 的 寺 编 中， 精密 称 
定 ， 缓 缓 炽 灼 (注意 避免 燃烧 ) 至 完全 炭化 后 ， 在 500 一 
600 必 炽 灼 使 完全 灰 化 并 人 恒 重 ， 遗 留 灰分 不 得 过 0. 05%。 

重金 属 ” 取 本 品 lg， 加 饱和 氢化 钠 溶 液 20ml, 置 水 浴 
上 加 热 溶化 ， 然 后 置 冰 浴 中 冷却 ， 滤 过 ， 滤 液 移 至 50ml 比 
色 管 中 ， 加 稀 醋 酸 2ml 与 水 适量 使 成 25ml， 依 法 检查 (通则 
0821 第 一 法 ) ， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 栓 剂 基质 和 释放 阻 滞 剂 等 。 

【处 藏 》 密 闭 ， 在 阴凉 处 保存 。 


疫 状 石蜡 


Yezhuang Shila 
Liquid Paraffin 


[8012-95-1] 
本 品系 从 石油 中 制 得 的 多 种 液 状 饱和 烃 的 混合 物 。 


。 $75 。 


淀粉 水 解 赛 糖 


【性 状 】 本 品 为 无 色 澄清 的 油状 液体 ;无 臭 ， 无 味 ， 在 
日 光 下 不 显 荧光 。 

本 品 可 与 三 氯 甲 烷 或 乙醚 任意 混 溶 ， 在 乙醇 中 微 溶 ， 在 
水 中 不 溶 。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 为 0. 845 一 0. 890。 

黏度 ”本 品 的 运动 黏度 (通则 0633 第 一 法 )， 在 40'C 时 
(毛细 管内 径 为 1.0mm 士 0.05mm) 不 得 小 于 36mmz2/s。 

【 监 别 】(1) 取 本 品 5ml， 置 卉 塌 中 ， 加 热 并 点 燃 ， 燃 烧 
时 产生 光亮 的 火焰 ， 并 伴 有 石蜡 的 气味 。 

(2) 取 本 品 0.5g， 置 干燥 试管 中 ， 加 等 量 的 硫 ， 振 播 ， 
加 热 至 熔融 ， 即 产生 硫化 氨 的 臭 气 。 

【检查 】 酸 碱 度 ” 取 本 品 1 5ml， 加 沸水 30ml， 剧 烈 振 摇 
1 分钟; 冷却 分 离 出 水 层 ， 分 取 10ml 的 水 层 滤液 ， 向 其 中 
加 酚 酌 指示 剂 两 滴 ， 溶液 应 无 色 ; 用 氢气 化 钠 滴 定 液 
(0.01moML) 滴 定 至 溶液 显 粉 红色 时 ， 消 耗 氢 氧 化 钠 滴定 液 
不 得 过 1. 0ml。 

硫化 物 ” 取 本 品 4.0ml， 加 饱和 氧化 铅 的 氢 氧 化 钠 深 液 
(5)2 滴 ， 加 乙醇 2ml1， 播 匀 ， 在 70C 水 浴 中 加 热 10 分 
钟 ， 同 时 振 摇 ， 放 冷 后 ， 不 得 显 棕 黑 色 。 

稠 环 芳烃 ”精密 量 取 本 品 25ml， 置 250ml 分 液 漏斗 中 ， 
加 正己 烷 25ml 混 匀 后 ， 再 精密 加 二 甲 基 亚 硕 5ml， 剧 烈 振 
摇 2 分钟 ， 静 置 使 分 层 ， 将 二 甲 基 亚 砚 层 移 人 另 一 50ml 分 
液 漏斗 中 ， 用 正己 烷 2ml 振 播 洗涤 后 ， 静 置 使 分 层 ( 必 要 时 
离心 )， 分 取 二 甲 基 亚 砚 层 作为 供 试 品 溶液 ， 另 取 正 已 烷 
25ml， 置 50ml 分 液 漏斗 中 ， 精 密 加 入 二 甲 基 亚 硕 5ml， 剧 
烈 振 摇 2 分 钟 ， 静 置 使 分 层 ， 取 二 甲 基 亚 砚 层 作为 空白 溶 
液 ; 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 在 260 ~ 350nm 
波长 范围 内 测定 吸光 度 ， 最 大 吸光 度 不 得 过 0. 10。 

固形 石蜡 、 取 本 品 适量 ,在 105C 和 干燥 2 小 时 ， 置 硫酸 
干燥 器 中 放 冷 后 ， 置 50ml 纳 氏 比 色 管 中 至 50ml， 密 塞 ， 置 
0C 冷 却 4 小时， 如 产生 浑浊 ,与 对 照 溶液 (0. 0l1mol/L 盐酸 
溶液 0. 15ml， 加 稀 硝 酸 6ml 与 硝酸 银 试 液 1. 0ml， 加 水 稀释 
至 50ml， 在 暗 处 放置 5 分 钟 ) 比 较 ， 不 得 更 浓 。 

易 炭 化 物 取 本 品 5ml， 置 长 约 160mm， 内 径 约 25mm 
的 具 塞 试管 中 ， 加 硫酸 [ 含 H;SO, 94.5% 一 95.5% (g/g)] 
5ml， 置 沸水 浴 中 加 热 ，30 秒 后 迅速 取出 ， 密 塞 ， 上 下 强力 
振 摇 3 次 ， 振 幅 在 12cm 以 上 ， 时 间 不 超过 3 秒 ， 再 放置 水 
浴 中 加 热 ， 每 隔 30 秒 取 出 ， 如 上 法 振 摇 ， 如 此 10 分 钟 后 取 
出 ， 静 置 使 分 层 ， 依 法 检查 (通则 0842)， 石蜡 层 不 得 显 色 ， 
酸 层 如 显 色 ， 与 对 照 液 ( 取 比 色 用 重 铬 酸 钾 1. 5ml， 比 色 用 
二 氯 化 销 液 1. 3ml 与 比 色 用 硫酸 铜 液 0. 5ml， 加 水 1. 7ml， 
再 加 本 品 5ml 混合 制 成 ?比较 ， 不 得 更 深 。 

重金 属 取 本 品 1.0g， 置 寺 塌 中 ， 缓慢 灼 烧 至 谈 化 ， 
在 450~550C 灼 烧 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 2ml， 置 水 浴 
上 蒸 干 后 ， 依 法 检查 (通则 0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 
百 万 分 之 十 。 

砷 盐 取 本 品 1.0g， 置 卉 吉 中 ， 加 2% 硝酸 镁 的 乙醇 溶 
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液 10ml， 炽 灼 至 灰 化 (如 有 未 炭化 的 物质 ， 加 硝酸 少许 ， 再 
次 灼 烧 至 厌 化 )， 放 冷 ， 加 盐酸 5ml， 置 水 浴 上 加 热 溶 解 ， 
加 水 23mlj， 依 法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 
(0.0002%)。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 润 滑 剂 和 软膏 基质 等 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 


淀粉 水 解 寞 糖 
Dianfen Shuijieguatang 


Dextrates 


[39404-33-6] 
本 品 是 由 淀粉 经 酶 水 解 并 纯化 得 到 的 糖 类 混合 物 ， 可 为 
无 水 物 或 水 合 物 。 按 干燥 品 计 算 ， 葡 萄 糖 当量 值 应 为 
93.0%~99.0%。 
【性 状 】 本 品 为 白色 、 具 流动 性 的 多 和 孔 球 形 结晶 性 颗粒 ， 
无 臭 、 味 甜 。 
本 品 在 水 中 易 溶 ; 在 稀 酸 中 溶解 ; 在 乙醇 、 丙 二 醇 中 
不 溶 。 
【检查 】 酸 度 ” 取 本 品 20% 水 溶液 ， 依 法 检查 ，pH 值 
应 为 3. 8 一 5. 8( 通 则 0631)。 
干燥 失重 取 本 品 ， 在 105C 干燥 16 小 时 ， 减 失重 量 
无 水 物 不 得 过 2.0%， 水合 物 应 为 7.8% ~9.2% (通则 
0831) 。 
炽 灼 残渣 ” 取 本 品 2. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 不 得 
过 0.1%%。 
重金 属 ” 取 炽 灼 残 酒 项 下 遗留 的 残 酒 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 五 。 
【含量 测定 】 葵 萄 糖 当量 值 ” 取 本 品 约 5g， 精 密 称 定 ， 
置 500mj 量 瓶 中 ， 加 热 水 溶解 ， 放 冷 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 另 取 葡 萄 糖 对 照 品 适量 ， 精 密 
称 定 ， 用 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 10mg 的 溶 
液 作为 对 照 品 溶液 。 精 密 量 取 碱 性 酒石酸 铜 试 液 25ml， 
置 锥 形 瓶 中 ， 加 热 至 沸 ， 立即 用 对 照 品 溶液 滴定 ， 至 近 
终点 时 继续 缓 缓 加 热 2 分 钟 ， 并 不 断 旋 转 振 摇 ， 加 1% 亚 
甲 蓝 溶液 2 滴 ， 在 微 沸 状态 下 ， 缓 缓 滴 加 对 照 品 溶液 至 
上 清 液 蓝 色 消失 (滴定 过 程 应 在 3 分 钟 内 完成 ); 另 精密 
量 取 碱 性 酒石酸 铜 试 液 25ml， 用 供 试 品 溶液 同 法 操作 ， 
按 下 式 计算 即 得 。 
(Cs/Cu) X (Vs/Vu) X100% 
式 中 ”Cu 为 供 试 品 溶液 的 浓度 ，mg/ml; 
Cs 为 对 照 品 溶液 的 浓度 ，mg/ml; 
Vs 和 Vu 分 别 为 对 照 品 溶 液 和 供 试 品 溶液 的 滴定 体 
积 ，ml。 
【类 别 】 药 用 辅料 ， 甜 味 剂 。 
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【贮藏 】 密 封 ， 在 8 一 15 尼 干燥 处 保存 。 


蛋黄 卵 碰 脂 


Danhuang Luantinzhi 
Egg Yolk Lecithin 


[93685-90-6] 

本 品系 以 鸡蛋 黄 或 蛋黄 粉 为 原料 ， 经 适当 溶剂 提取 精制 
而 得 的 磷脂 混合 物 。 以 无 水 物 计 算 ， 含 氮 CN) 应 为 1. 75% ~ 
1. 95%， 含 磷 (P) 应 为 3.5%~4.1%， 售 磷脂 酰 胆 碱 不 得 少 
于 68%， 含 磷脂 酰 乙 醇 胺 不 得 过 20%， 舍 磷脂 酰 胆 碱 和 辜 
脂 酰 乙 醇 胺 总 量 不 得 少 于 80% 。 

【性 状 】〗 本 品 为 乳白 色 或 淡 黄 色 粉 末 状 或 蜡 状 固体 ， 具 
有 轻微 的 特 臭 ， 触 摸 时 有 轻微 滑 腻 感 。 

本 品 在 乙醇 、 乙 醚 、 三 氯 甲 烷 或 石油 醚 ( 沸 程 40~ 
60C ) 中 溶解 ， 在 丙酮 和 水 中 几乎 不 溶 。 

酸 值 ”本 品 的 酸 值 (通则 0713) 不 得 过 20. 0。 

和 皂 化 值 ”本 品 的 皂 化 值 ( 通 则 0713) 为 195~212。 

碘 值 ”本 品 的 碘 值 ( 通 则 0713) 为 60 一 73。 

过 氧化 值 ” 取 本 品 2.0g， 精 密 称 定 ， 置 250ml 碘 瓶 中 ， 
依法 测定 (通则 0713) ， 应 不 得 过 3. 0。 

【鉴别 ](1) 取 本 品 0. 1g， 置 寺 塌 中 ， 加 碳酸 钠 -碳酸 钾 
(2 : 1)3g， 混 匀 ， 微 火 加 热 ， 产 生 的 气体 能 使 润 湿 的 红色 石 
莫 试 纸 变 蓝 。 

(2) 取 鉴别 (1) 项 下 遗留 的 残 酒 约 100mg， 缓 组 灼 烧 至 党 
化 物 全 部 消失 ， 放 冷 ， 加 水 30ml， 微 热 使 残 澶 溶解 ， 滤 过 ， 
滤液 至 试管 中 ， 滴 加 硫酸 至 无 气泡 产生 ， 再 加 硫酸 4 滴 ， 加 
钥 酸 钾 少许 ， 加 热 ， 应 呈 黄 绿色 。 

(3) 在 磷脂 酰 胆 碱 和 磷脂 酰 乙 醇 胺 含量 测定 项 下 记录 的 
色谱 图 中 ， 供 试 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 
的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 游 离 脂肪 酸 对照 品 溶液 的 制备 ” 称 取 棕 榈 酸 
0.512g， 至 50ml 量 瓶 中 ， 用 正 庚 烷 溶 解 并 稀释 至 刻度 ， 播 
匀 ， 精 密 量 取 2ml， 至 50ml 量 瓶 中 ， 用 正 庚 烷 稀释 至 刻度 ， 
播 义 ， 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 约 lg， 精 密 称 定 ， 至 25ml 
量 瓶 中 ， 用 异 丙 醇 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 播 义 ， 即 得 。 

测定 法 ”精密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 各 1ml， 分 
别 置 20ml 具 塞 试管 中 ， 各 加 蜡 丙 醇 - 正 雌 烷 -0. 5mol/L 硫酸 
溶液 (40 : 10 : 1) 混 合 溶液 5. oml1， 振 播 1 分钟， 放置 10 分 
钟 。 供 试 品 溶 液 管 精密 加 正 庚 烷 3ml 和 水 3ml， 对 照 品 溶液 
管 精密 加 正 庚 烷 2ml 和 水 4ml， 密 塞 ， 上 下 翻转 10 次 ， 静 
置 至 少 15 分 钟 ， 使 分 层 。 分 别 精 密 量 取 上 层 液 3ml， 置 
10ml 离心 管 中 ， 加 尼 罗 蓝 指示 液 ( 取 尼 罗 蓝 0.04g， 加 水 
200ml， 使 溶解 后 ， 加 正 庚 烷 100ml 振 摇 ， 弃 去 上 层 正 庚 烷 。 
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反复 操作 4 次。 取 下 层 水 溶液 20ml， 加 无 水 乙醇 180mi, 混 
匀 。 本 液 置 棕色 瓶 中 ， 室 温 下 可 存放 1 个 月 )1ml， 在 通 氮 条 
件 下 ， 用 和 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (0.01molL) 滴 定 至 溶液 显 淡 紫 
色 。 供 试 品 溶液 消耗 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0,01molL) 的 毫升 数 
不 得 大 于 对 照 品 溶液 消耗 氢 氧 化 钠 滴定 液 4(0. 01Imol/L) 的 训 
升 数 (不 得 过 1%%) 。 

甘油 三 酸 酯 、 胆 冉 醇 、 棕 榈 酸 取 本 品 适 量 ， 用 已 烷 - 
异 丙 醇 -水 (40 : 50 : 8) 混 合 溶剂 制 成 每 Iml 中 含 20mg 的 溶 
液 ， 作 为 供 试 品 溶液 ， 分 别 精 密 称 取 甘 油 三 酸 酯 对 照 品 、 胆 
固 醇 、 棕 桐 酸 对 照 品 各 适量 ， 用 上 述 混合 溶剂 分 别 制 成 每 
lml 各 含 0. 6mg、0. 6mg、0. 2mg 的 甘油 三 酸 栈 、 胆 固 醇 、 
棕榈 酸 的 对 照 品 溶液 ， 照 薄 层 色谱 法 (通则 0502) 试 验 ， 吸 
取 上 述 供 试 品 溶液 ， 甘 油 三 酸 酯 对 照 品 溶液 ， 胆 固 醇 对 照 品 
溶液 各 5mj， 棕 榈 酸 对 照 品 溶液 1 由 ， 分 别 点 于 同一 硅胶 G 
菏 层 板 上 ， 以 已 烷 - 乙 醚 - 冰 醋 酸 (70 : 30 : 1) 为 展开 剂 ， 置 
内 壁 贴 有 展开 剂 湿 润 滤纸 的 层 析 人 缸 中 ， 展 开 后 ， 取 出 ， 陈 
干 。 喷 以 10% (W/V) 硫 酸 铜 稀 磷 酸 溶 液 (8%，W/V) 溶 液 ， 
热风 吹 干 ， 在 170C 于 燥 10 分钟 ， 供 试 品 溶 液 如 显现 与 对 
照 品 溶液 相应 位 置 的 杂质 斑点 ， 其 颜色 与 对 照 品 溶液 所 显 的 
主 斑点 比较 不 得 更 深 ( 即 甘油 三 酸 酯 不 得 过 3%; 胆固醇 不 
得 过 2% ;棕榈 酸 不 得 过 0. 2%)。 

残留 溶剂 ” 取 本 品 0.2g， 置 20ml 顶 空 痊 中 ， 加 水 2ml， 
密封 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 精密 称 取 乙 醇 、 丙 酮 、 乙 醚 、 石 油 
醚 、 正 己 烷 适量 ， 加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 分 别 含 上 述 溶 
剂 约 200ng、200pg、200pg、50pg、27pg 的 溶液 ， 作 为 对 
照 品 溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 (通则 0861) 试 验 。 毛 细 管 柱 
HP-PLOT/Q,，0. 53mm X 30m X 40pm); 起 始 温度 160'C， 
维持 8 分 钟 ， 以 每 分 钟 5C 的 速率 升温 至 190'C ， 维 持 6 分 
钟 ， 进 样 口 温度 为 250'C ， 检 测 器 温度 260'C ;分 流 比 20 : 
1。 氮 气流 速 为 每 分 钟 2ml。 顶 空 瓶 平衡 温度 为 80'C ， 平 衡 
时 间 为 45 分钟 ， 进 样 体积 为 mi。 各 色谱 峰之 间 的 分 离 度 
应 符合 要 求 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ， 本 品 含 乙醇 、 丙 酮 、 
乙醚 均 不 得 过 0.2% ， 含 石油 醚 不 得 过 0. 05% ， 含 正己 烷 不 
得 过 0. 02% ， 总 残留 溶剂 不 得 过 0.5%。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 
定 ， 含 水 分 不 得 过 3%。 

重金 属 ” 取 本 品 2. 0g， 缓 缓 灼 烧 炭化 ， 加 硝酸 2ml， 小 
心 加 热 至 于 ， 加 硫酸 2ml， 加 热 至 完全 炭化 ， 在 500 一 600Y 
灼 烧 至 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 依 法 检查 (通则 0821 第 二 法 )， 含 
重金 属 不 得 过 百 万 分 之 五 。 

砷 盐 ” 取 本 品 1. 0g， 置 凯 氏 烧瓶 中 ， 加 硫酸 5ml， 用 小 
火 消化 使 炭化 (必要 时 可 添加 硫酸 ， 总 量 不 超过 10ml) ， 小 
心 逐 滴 加 入 浓 过 氧化 氢 溶 液 ， 俊 反应 停止 ， 继 续 加 热 ， 并 滴 
加 浓 过 氧化 氢 溶 液 至 溶液 无 色 ， 冷 却 ， 加 水 10ml， 蒸 发 至 
浓 烟 发 生 使 除 尽 过 氧化 氢 ， 加 盐酸 5ml 与 水 适量 ， 依 法 检查 
(通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (不 得 过 0. 0002%)。 

微生物 限度 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1105 与 通则 


* S577 。 
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1106)， 每 1g 供 试 品 中 需 氧 菌 总 数 不 得 过 100cftu、 竹 菌 和 醇 
母 菌 总 数 不 得 过 100cfu， 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 ， 每 10g 供 试 
品 中 不 得 检 出 沙门 菌 。 

【含量 测定 〗 氮 取 本 品 约 0.1g， 依 法 测定 (通则 

0704) 。 
” 磷 ”对照 品 溶液 的 制备 ” 取 105'C 干 燥 至 恒 重 的 磷酸 二 
和 氨 钾 约 0.13g， 精 密 称 定 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 溶解 并 稀 
释 至 刻度 ， 精 密 量 取 10ml 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 摇 名， 每 1ml 中 含 磷 (P) 约 为 30pg。 

供 试 品 溶 液 的 制备 ” 取 本 品 约 0.1g， 精 密 称 定 ， 至 霸 
塌 中 ， 加 三 所 甲烷 2ml 溶解 ， 加 氧化 锌 2g， 藻 去 三 握 甲 烷 ， 
缓 缓 炽 灼 使 样品 炭化 ， 然 后 在 600C 炽 灼 1 小 时 ， 放 冷 ， 加 
盐酸 溶液 (1 一 2)10ml， 煮 沸 5 分 钟 使 残渣 溶解 ， 转 移 到 
100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 。 

测定 法 “精密 量 取 对 照 品 0、2、4、6、10ml， 分 别 置 
25ml 量 瓶 中 ， 依 次 分 别 加 水 10ml， 银 酸 贸 硫 酸 溶液 ( 取 钼 酸 
铵 5g， 加 0.5mol/L 硫酸 溶液 100ml)lmlj， 对 葵 二 酚 硫 酸 溶 
液 ( 取 对 莱 二 酚 0. 5g， 加 0. 25mol/L 硫酸 溶液 100ml， 临 用 
前 配制 )1ml 和 50% 栈 酸 钠 溶液 3ml， 并 用 水 稀释 至 刻度 ， 
播 匀 ， 放 置 5 分 钟 。 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 
以 第 一 瓶 为 空白 ， 在 720nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ， 以 测 得 
吸光 度 与 其 对 应 的 浓度 计算 回归 方程 。 另 精密 量 取 供 试 品 
液 4ml， 置 25ml 量 瓶 中 ， 照 标准 曲线 制备 项 下 自 “ 依 次 分 
别 加 水 10ml” 起 同 法 操作 ， 测 得 吸收 度 ， 由 回归 方程 计算 
含 磷 (P) 量 。 

磷脂 栈 胆 碱 和 磷脂 酰 乙 醇 胺 。 照 高 效 液 相 色 谱 法 (通则 
0512) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适应 性 试验 用 硅胶 为 填充 剂 ( 色 谱 柱 
Alltima Sillica，250mm X 4.6mm X 5pm); 以 甲醇 -水 - 冰 醋 
酸 - 三 乙 胺 (85 +! 15 + 0. 45 + 0.05) 为 流动 相 A， 以 正己 烧 - 异 
再 醇 -流动 相 A(20 : 48 : 32) 为 流动 相 B， 按 下 表 进 行 梯度 
洗 脱 ， 柱 温 为 40'C ， 用 菠 发 光 散 射 检测 器 检测 (参考 条 件 ， 
漂移 管 温度 为 72C; 载 气流 量 为 每 分 钟 2. 0ml) 。 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 A(%) 流动 相 B(%) 
0 10 90 
20 30 70 
35 95 5 
36 10 90 


41 10 90 


取 磷 脂 酰 乙醇 胺 、 磷 脂 酰 肌 醉 、 溶 血 磷脂 酰 乙 醇 胺 、 副 
黄 磷 脂 酰 胆 碱 、 籼 磷脂 、 溶 血 磷脂 酰 胆 碱 对 照 品 各 适量 ， 用 
三 氧 甲烷 -甲醇 (2 + 1) 溶解 制 成 每 lml 含 上 述 对 照 品 分 别 为 
50pg、100pg、100pyg、200pg、200pg、200pg 的 混合 溶液 ， 
取 上 述 溶液 20p 注 人 液 相 色谱 仪 ， 各 成 分 按 上 述 顺序 依次 
洗 脱 ， 各 成 分 分 离 度 应 符合 规定 ， 理 论 板 数 按 蛋 黄 磷脂 酰 胆 


，578 。 
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碱 、 磷 脂 酰 乙醇 腕 峰 计算 应 不 低 于 1500。 

测定 方法 ”分 别称 取 磷 脂 酰 乙醇 胺 和 蛋黄 磷脂 酰 胆 碱 对 
照 品 适量 ， 精 密 称 定 ， 用 三 氯 甲 烷 -甲醇 (2 : 1) 溶解， 稀释 
制 成 含 磷脂 酰 乙 醇 胺 和 磷脂 酰 胆 碱 6 个 不 同 浓度 溶液 作为 对 
照 品 溶液 ， 对 照 品 溶 液 中 磷脂 酰 胆 碱 和 磷脂 酰 乙 醇 胺 的 浓度 
范围 应 涵盖 供 试 品 溶液 中 楼 脂 酰 胆 磺 和 磷脂 酰 乙醇 胺 含量 的 
60% 一 140% 。 精 密 量 取 上 述 对 照 溶液 各 20pl 注 人 液 相 色 谱 
仪 中 ， 以 对 照 品 溶液 浓度 的 对 数值 与 相应 峰 面积 的 对 数值 计 
算 回 妇 方 程 。 另 精密 称 取 本 品 约 15mg， 置 50ml 量 瓶 中 ， 加 
三 氯 甲 烷 - 甲 醇 (2 : 1 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 作 为 供 试 
品 溶液 。 精 密 量 取 20pl 注入 液 相 色谱 仪 中 ， 记 录 色 谱 图 。 
用 回归 方程 计算 磷脂 酰 胆 碱 、 磷 脂 酰 乙醇 胺 的 含量 。 

【类 别 】〗 药 用 辅料 ， 乳 化 剂 ， 增 溶剂 等 。 

【贮藏 】 密 封 、 避 光 ， 低 温 ( 一 18C 以下) 保存 。 
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Danhuang Luanlinzhi(Gongzhusheyong) 
Egg Yolk Lecithin( For Injection) 


[93685-90-6] 

本 品系 以 鸡蛋 黄 或 蛋黄 粉 为 原料 ， 经 适当 溶剂 提取 精制 
而 得 的 磷脂 混合 物 。 以 无 水 物 计算 ， 含 氮 (N) 应 为 1.75% 一 
1.95% ， 含 磷 (P) 应 为 3.5%~4. 1%， 合 磷脂 酰 胆 碱 不 得 少 
于 68%， 仿 磷脂 酰 乙醇 胺 应 不 得 过 20%， 含 磷脂 酰 胆 碱 和 
磷脂 酰 乙 醇 胺 的 总 量 不 得 少 于 80%。 

【性 状 〗 本 品 为 乳白 色 或 淡 黄 色 粉 末 状 或 蜡 状 固体 ， 具 
有 轻微 的 特 自 ， 触 摸 时 有 轻微 滑 肪 感 。 

本 品 在 乙醇 、 乙 醚 、 三 氯 甲 烷 或 石油 栈 ( 沸 程 40~ 
60C ) 中 溶解 ， 在 丙酮 和 水 中 几乎 不 溶 。 

屋 值 本 品 的 酸 值 (通则 0713) 不 得 过 20. 0。 

皂 化 值 ”本 品 的 皂 化 值 ( 通 则 0713) 为 195 一 212。 

碘 值 ”本 品 的 碘 值 (通则 0713) 为 60~73。 

过 氧化 值 ” 取 本 品 2.0g， 精 密 称 定 ， 置 250ml 碘 瓶 中 ， 
依法 测定 (通则 0713) ， 应 不 得 过 3. 0。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 0. 1g， 置 卉 塌 中， 加 碳酸 钠 - 碳 酸 狠 
(2 : 1)3g， 混 匀 ， 微 火 加 热 ， 产 生 的 气体 能 使 润 湿 的 红色 石 
茵 试纸 变 蓝 。 

(2) 取 鉴别 (1) 项 下 遗留 的 残渣 约 100mg， 缓 缓 灼 烧 至 类 
化 物 全 部 消失 ， 放 冷 ， 加 水 30ml， 微 热 使 残 酒 溶解 ， 滤 过 ， 
滤液 至 试管 中 ， 滴 加 硫酸 至 无 气泡 产生 ， 再 加 硫酸 4 滴 ， 加 
钥 酸 钾 少 许 ， 加 热 ， 应 呈 黄 绿色 。 

(3) 在 磷脂 酰 胆 碱 和 磷脂 酰 乙醇 胺 含量 测定 项 下 记录 的 
色谱 图 中 ， 供 试 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 
的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 游 离 脂肪 酸 ”对 照 品 溶液 的 制备 ” 称 取 棕 枸 酸 
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0. 512g， 至 50ml 量 瓶 中 ， 用 正 庚 烷 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 揪 
匀 ， 精 密 量 取 2ml， 至 50ml 量 瓶 中 ， 用 正 夷 烷 稀 释 至 刻度 ， 
摇 勾 ， 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 约 1g， 精 密 称 定 ， 至 25ml 
量 瓶 中 ， 用 蜡 丙 醇 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 即 得 。 

测定 法 ”精密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 各 lml， 分 
别 置 20ml 具 塞 试管 中 ， 各 加 蜡 丙 醇 - 正 庚 烷 -0. 5mol/L 硫酸 
溶液 (40 : 10 : 1) 混合 溶液 5. 0m1， 振 摇 1 分 钟 ， 放 置 10 分 
钟 。 供 试 品 溶液 管 精密 加 正 庚 烷 3ml 和 水 3ml， 对 照 品 溶液 
管 精密 加 正 庚 烷 2ml 和 水 4ml， 密 塞 ， 上 下 翻转 10 次 ， 静 
置 至 少 15 分 钟 ， 使 分 层 。 分 别 精密 量 取 上 层 液 3ml， 置 
10ml 离心 管 中 ， 加 尼 罗 蓝 指示 液 ( 取 尼 罗 蓝 0.04g， 加 水 
200ml， 使 溶解 后 ， 加 正 庚 烷 100ml 振 播 ， 弃 去 上 野 正 庚 烷 。 
反复 操作 4 次 。 取 下 层 水 溶液 20ml， 加 无 水 乙醇 180ml， 混 
勾 。 本 液 置 棕色 瓶 中 ， 室 漫 下 可 存放 1 个 月 )1ml， 在 通 氮 条 
件 下 ， 用 和气 氧化 钠 滴 定 液 (0.01mol/L) 滴 定 至 溶液 显 淡 紫 
色 。 供 试 品 溶液 消耗 氨 氧 化 钠 滴 定 液 (0. 01mol/L) 的 毫升 数 
不 得 大 于 对 照 品 溶液 消耗 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 01mol/L) 的 毫 
升 数 (不 得 过 1%)。 

甘油 三 酸 酝 、 胆 固 醉 、 棕 枸 酸 取 本 品 适量 ， 用 已 烷 - 
异 丙 醇 -水 (40 : 50 : 8) 混 合 溶剂 制 成 每 Iml 中 含 20mg 的 溶 
液 ， 作 为 供 试 品 溶液 ， 分 别 精密 称 取 甘 油 三 酸 酯 对 照 品 、 胆 
闫 醇 、 棕 构 酸 对 照 品 各 适量 ， 用 上 述 混合 溶剂 分 别 制 成 每 
lml 各 含 0. 6mg、0. 4mg、0. 2mg 的 甘油 三 酸 酯 、 胆 因 醇 、 
棕榈 酸 的 对 照 品 溶液 ， 照 薄 层 色谱 法 (通则 0502) 试 验 ， 骸 
了 到 上 述 供 试 品 溶液 ， 甘 油 三 酸 酯 对 照 品 溶液 ， 胆 固 醇 对 照 品 
溶液 各 5pl， 棕 枸 酸 对 照 品 溶液 lgl]， 分 别 点 于 同一 硅胶 G 
薄 层 板 上 ， 以 己 烷 -乙醚 - 冰 醋 酸 (70 : 30 : 1) 为 展开 剂 ， 置 
内 壁 贴 有 展开 剂 湿 润 滤纸 的 层 析 缸 中 ， 展 开 后 ， 取 出 ， 陈 
干 。 喷 以 10% (W/V) 硫 酸 铜 稀 磷酸 溶液 (8%，W/V) 溶 液 ， 
热风 吹 干 ， 在 170C 干 燥 10 分 钟 ， 供 试 品 溶液 如 显现 与 对 
照 品 溶液 相应 位 置 的 杂质 斑点 ， 其 颜色 与 对 照 品 溶液 所 显 的 
主 斑点 比较 不 得 更 深 ( 即 甘油 三 酸 酯 不 得 过 3%; 胆固醇 不 
得 过 2%; 棕榈 酸 不 得 过 0. 2%)。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 约 125mg， 精 密 称 定 ， 置 25ml 量 撼 
中 ， 用 三 毛 甲 烷 -甲醇 (2 : 1) 溶 解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 
为 供 试 品 溶液 。 另 取 溶 血 磷脂 酰 乙醇 胶 、 畏 磷脂 、 溶 血 磷 脂 
酰 胆 碱 、 磷 脂 酰 肌 醇 对 照 品 适量 ， 加 三 氯 甲 烷 - 甲 醇 (2: 1) 
溶解 制 成 每 1ml 约 含 溶血 磷脂 酰 乙醇 胺 10xg、20pg、40pg、 
60pg、100pg， 约 含 莱 磷脂 50pg、100pg、200pg、300p8g、 
400pg， 约 含 溶血 磷脂 酰 胆 碱 50ng、100pg、200pg、300pg、 
400pg， 含 磷脂 酰 肌 醇 10pg、20pg、60pg、100pg、200pg 
的 溶液 ， 作 为 对 照 溶 液 。 照 磅 脂 酰 胆 碱 和 磷脂 酰 乙醇 胺 含量 
测定 项 下 的 色谱 条 件 ， 取 对 照 溶 液 20pl 注入 液 相 色 谱 仪 ， 以 
对 照 品 溶液 浓度 的 对 数值 与 相应 峰 面积 的 对 数值 计算 回归 方 
程 。 另 取 供 试 溶液 20pl 注入 液 相 色谱 仪 ， 用 回归 方程 计算 有 
关 物 质 的 含量 。 含 磷脂 酰 肌 醇 (PD 不 得 过 5.0% ， 含 溶血 磷脂 


蛋黄 卵 磷脂 ( 供 注射 用 ) 


酰 乙 醇 胺 (LPE) 不 得 过 1%， 含 靖 磷 脂 (SPM) 不 得 过 3.0%， 
含 溶血 磷脂 酰 租 碱 (LPC) 应 不 得 过 3. 5%， 含 溶血 磷脂 酰 乙 醇 
胺 (LPE) 和 溶血 磷脂 酰 胆 碱 (LPC) 总 量 应 不 得 过 4.0%，, 含 上 
述 有 关 物 质 总 量 不 得 过 8.0%。 

残留 溶剂 ” 取 本 品 0.2g， 置 20ml 顶 空 瓶 中 ， 加 水 2ml， 
密封 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 精 密 称 取 乙 醇 、 丙 酮 、 乙 栈 、 石 油 
栈 、 正 己 烷 适量 ， 加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 分 别 含 上 述 深 
剂 约 200pg、200pg、200pg、50pg、27pg 的 溶液 ， 作 为 对 
照 品 溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 (通则 0861) 试 验 。 毛细 管 柱 
HP-PLOT/Q，0. 53mm X 30m X 40pm)， 起 始 温度 160C， 
维持 8 分钟， 以 每 分 钟 5C 的 速率 升温 至 190C ， 维 持 6 分 
钟 ， 进 样 口 温度 为 250'C ， 检 测 器 温度 260'C ， 分 流 比 20 : 1。 
氮气 流速 为 每 分 钟 2ml。 顶 空 瓶 平衡 温度 为 80C ， 平 衡 时 间 
为 45 分 钟 ， 进 样 体积 为 iml。 各 色谱 峰之 间 的 分 离 度 应 符 
合 要 求 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 ， 本 品 含 乙醇 、 丙 酮 、 乙 醚 
均 不 得 过 0. 2%， 含 石油 醚 不 得 过 0. 05% ， 含 正己 烷 不 得 过 
0. 02% ， 总 残留 溶剂 不 得 过 0.5% 。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 
定 ， 含 水 分 不 得 过 3% 。 

蛋白 质 取 本 品 1.0g， 加 正己 烷 10ml， 微 温 使 溶解 ， 
溶液 应 澄明 。 如 有 不 溶 物 ， 以 3000 转 /分 钟 的 速度 离心 5 分 
钟 ， 弃 去 上 清 液 ， 残 留 物 加 正己 烷 5ml， 搅 拌 使 溶解 ， 同 法 
操作 2 次， 残留 物 经 减 压 干燥 除去 正己 烷 后 ， 加 水 lml， 振 
摇 使 溶解 ， 加 缩 二 脲 试 液 ( 取 硫酸 铜 1. 5g 和 酒石酸 钾 钠 
6. 0g， 加 水 500ml 使 溶解 ， 边 搅拌 边 加 入 10% 氨 氧化 钠 溶 
液 300mi， 用 水 稀释 至 1000ml， 混 匀 )4ml， 放 置 30 分 钟 ， 
溶液 应 不 呈 蓝 紫色 或 红 紫色 。 

重金 属 ” 取 本 品 2. 0g， 缓 缓 灼 烧 炭 化 ， 加 硝酸 2ml， 小 
心 加 热 至 干 ， 加 硫酸 2ml， 加 热 至 完全 火化 ， 在 500 一 600TC 
灼 烧 至 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 依 法 检查 (通则 0821 第 二 法 )， 含 
重金 属 不 得 过 百 万 分 之 五 。 

砷 盐 ，” 取 本 品 1. 0g， 置 凯 氏 烧瓶 中 ， 加 硫酸 5ml， 用 小 
火 消化 使 党 化 (必要 时 可 添加 构 酸 ， 总 量 不 超过 10ml)， 小 
心 逐 滴 加 入 浓 过 氧化 氨 溶 液 ， 修 反应 停止 ， 继 续 加 热 ， 并 滴 
加 浓 过 氧化 所 溶液 至 溶液 无 色 ， 冷 却 ， 加 水 10ml， 燕 发 至 
浓 烟 发 生 使 除 尽 过 氧化 氢 ， 加 盐酸 5ml 与 水 适量 ， 依 法 检查 
(通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (不 得 过 0. 0002%% ) 。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 ， 以 无 水 乙醇 充分 溶解 ， 进 一 步 使 
用 细菌 内 毒素 检查 用 水 稀释 至 实验 所 需 浓 度 ( 该 溶液 中 乙醇 
浓度 应 小 于 20%)， 依 法 检查 (通则 1143 中 浊 度 法 )， 每 1g 
中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 2. 0EU。 

微生物 限度 到 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106)， 每 1g 供 试 品 中 需 氧 菌 总 数 、 霉 菌 和 酵母 菌 总 数 均 不 
得 过 100cfu， 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 ， 每 10g 供 试 品 中 不 得 检 
出 沙门 菌 。 

无 菌 ( 供 无 除 菌 工艺 的 无 菌 制剂 用 ) 
(通则 1101) ， 应 符合 规定 。 


取 本 品 ， 依 法 检查 
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【含量 测定 人 扰 ” 取 本 品 约 0.1g， 依 法 测定 (通则 
0704) 。 

磷 ” ”对照 品 溶液 的 制备 ” 取 105'C 干 燥 至 恒 重 的 磷酸 二 
氢 钾 约 0. 13g， 精 密 称 定 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 溶解 并 稀 
释 至 刻度 ， 精 密 量 取 10ml 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 ， 每 lml 中 含 磷 (P) 约 为 30pg。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 约 0.1g， 精 密 称 定 ， 至 卉 
塌 中 ， 加 三 毛 甲 烷 2ml 溶解 ， 加 氧化 锌 2g， 燕 去 三 氧 甲烷 ， 
缓 缓 炽 灼 使 样品 炭化 ， 然 后 在 600C 炽 灼 1 小 时 ， 放 冷 ， 加 
盐酸 溶液 (1-2)10ml， 煮 沸 5 分 钟 使 残渣 溶解 ， 转 移 到 
100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 。 

测定 法 ”精密 量 取 对 照 品 溶液 Oml、2ml、4ml、6ml、 
10ml， 分 别 置 25ml 量 瓶 中 ， 依 次 分 别 加 水 10ml， 钻 酸 铵 硫 
酸 溶液 ( 取 钥 酸 贸 5g， 加 0. 5mol/L 硫酸 溶液 100ml) 1ml， 
对 葵 二 酚 硫 酸 溶液 ( 取 对 葵 二 酚 0. 5g， 加 0. 25molL 硫酸 溶 
液 100ml， 临 用 前 配制 )1ml 和 50%% 醋 酸 钠 溶 液 3ml， 并 用 水 
稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 放 置 5 分 钟 。 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 
(通则 0401)， 以 第 一 瓶 为 空白 ,在 720nm 的 波长 处 测定 吸 
光度 ， 以 测 得 吸光 度 与 其 对 应 的 浓度 计算 回归 方程 。 另 精密 
量 取 供 试 品 溶液 4ml， 置 25ml 量 瓶 中 ， 照 标准 曲线 制备 项 
下 自 “ 依 次 分 别 加 水 10ml” 起 同 法 操作 ， 测 得 吸光 度 ， 由 
回归 方程 计算 合 磷 (P) 量 。 

磷脂 酰 胆 碱 和 磷脂 酰 乙 醇 胺 
0512) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 硅胶 为 填充 剂 ( 色 谱 柱 
Alltima Sillica，250mm X 4.6mm X 5pm); 以 甲醇 -水 - 冰 醋 
酸 -三 乙 胺 (85 : 15 : 0.45 : 0.05) 为 流动 相 A， 以 正己 烷 - 异 
丙 醇 -流动 相 A(20 : 48 : 32) 为 流动 相 B; 按 下 表 进 行 梯度 
洗 脱 ; 柱 温 为 40C ， 用 蒸发 光 散 射 检 测 器 检测 (参考 条 件 ， 
漂移 管 温度 为 72C; 载 气 流量 为 每 分 钟 2. 0ml) 。 


照 高 效 液 相 色谱 法 (通则 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 A(%%) 流动 相 B(%%) 
0 10 90 
20 30 70 
35 95 5 
36 10 90 
41 10 90 


取 磷 脂 栈 乙醇胺 、 磷 脂 酰 肌 醇 、 溶 血 磷 脂 酰 乙醇 胺 、 蛋 
黄 磷脂 酥 胆 碱 、 萧 磷脂、 溶血 磷脂 酰 胆 碱 对 照 品 各 适量 ,用 
三 握 甲 烷 -甲醇 (2 : 1) 溶 解 制 成 每 lml 含 上 述 对 照 品 分 别 为 
50pg、100pg、100kg、200pkg、200kg、200pkg 的 混合 溶液 ， 
取 上 述 溶 液 20pl 注入 液 相 色谱 仪 ， 各 成 分 按 上 述 顺序 依次 
洗 脱 ， 各 成 分 分 离 度 应 符合 规定 ， 理 论 板 数 按 蛋 黄 磷 脂 酰 胆 
碱 、 磷 脂 酰 乙醇 胺 峰 计算 应 不 低 于 1500。 

测定 法 ”分别 取 磷脂 酰 乙 醇 胺 和 和 蛋黄 磷脂 酰 胆 碱 对 照 品 
适量 ， 精 密 称 定 ， 用 三 氯 甲烷 -甲醇 (2 : 1) 溶 解 ， 稀 释 制 成 
含 磷脂 酰 乙 醇 胺 和 磷脂 酰 胆 碱 6 个 不 同 浓度 溶液 作为 对 照 品 
溶液 ， 对 照 溶液 中 磷脂 酰 胆 碱 和 磷脂 酰 乙 醇 胺 的 浓度 范围 应 
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涵盖 供 试 品 溶液 中 磷脂 酰 胆 碱 和 磷脂 酰 乙 醇 胺 含量 的 
60% 一 140% 。 精 密 量 取 上 述 对 照 品 溶液 各 20pl 注入 液 相 
色谱 仪 中 ， 以 对 照 品 溶液 浓度 的 对 数值 与 相应 峰 面 积 的 对 
数值 计算 回归 方程 。 另 精密 称 取 本 品 约 15mg， 置 50ml 量 
瓶 中 ， 加 三 毛 甲 烷 -甲醇 (2 : 1) 溶 解 并 稀释 至 刻度 ， 揪 勾 ， 
作为 供 试 品 溶液 。 精 密 量 取 20pl 注 人 液 相 色 谱 仪 中 ， 记 录 
色谱 图 。 用 回归 方程 计算 磷脂 酰 胆 碱 、 磷 脂 酰 乙 醇 胺 的 
含量 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 乳 化 剂 ， 增 溶剂 、 脂 质 体 膜 材 等 。 

【贮藏 】 密 封 、 避 光 ， 低 温 ( 一 18C 以 下) 保存 。 
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Vitamin E Polyethylene Glycol Succinate 
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本 品 为 维生素 EE 琥珀 酸 盐 和 聚 乙 二 醇 酯 化 而 成 的 混合 
物 ， 主 要 由 单 酯 化 聚 乙 二 醇 及 少量 双 酯 化 聚 乙 二 醇 产 物 组 
成 。 含 -生育 酚 (C:。 HsoO; ) 不 得 少 于 25.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 至 淡 黄 色 螨 状 固体 ;无 臭 。 

本 品 在 乙醇 中 易 溶 ， 在 正己 烷 中 不 溶 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 约 0.9g， 精 密 称 定 ， 置 具 塞 试管 中 ， 
60C 水 浴 加 热 使 熔化 ， 加 乙醇 10ml 使 溶解 ， 置 加 热 套 中 
100 一 105 它 加 热 回流 至 完全 溶解 ， 加 氢 氧 化 钠 2g， 继 续 回 
流 30 分 钟 ， 趁 热 加 酚 融 指示 剂 液 2 滴 ， 用 盐酸 溶液 (1 一 2) 
滴定 至 粉红 色 消 失 ， 密 塞 ， 放 冷 ， 加 庚 烷 25ml， 密 塞 ， 混 
名， 静 置 分 层 。 取 上 层 液 至 具 塞 试管 中 ， 加 水 10ml， 密 塞 ， 
振 摇 ， 静 置 分 层 。 取 上 层 液 至 具 塞 试管 中 ， 加 铁 氰 化 钾 溶 液 
( 取 铁 氰 化 钾 2g 溶 于 10ml 的 0. 2mol/L 氧 氧 化 钠 溶液 中 ) 
10ml， 振 摇 ， 静 置 分 层 ， 取 庚 烷 层 ， 用 无 水 硫酸 钠 干 燥 ， 依 
法 测定 (通则 0621)， 不 得 低 于 十 24. 0°。 

酸 值 ” 取 本 品 约 1.0g， 精 密 称 定 ， 加 乙醇 -乙醚 (1 : 1) 
混合 液 [ 临 用 前 加 酚 栈 指示 液 1.0ml， 用 和 氢 氧 化 钠 滴定 液 
(0. 1molL) 滴 定 至 微 显 粉红 色 ] 25ml， 振 播 使 完全 溶解 。 
用 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 ， 酸 值 ( 通 则 0713) 不 得 
过 1.5。 

【鉴别 】 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 ， 供 试 品 溶液 
主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶 液 的 主峰 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 水 溶性 取 本 品 约 20g， 加 热 使 熔化 ， 加 沸水 
80ml， 持 续 搅 拌 ， 冷 却 至 室温 ，3 小 时 内 溶液 应 澄清 。 
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【含量 测定 】 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 5% 茶 基 -95% 甲 基 紊 硅 
氧 烷 ( 或 极 性 相近 ) 为 固定 液 的 毛细 管 柱 ; 起 始 温 度 为 
250C ， 以 每 分 钟 10'C 的 速率 升温 至 290'C ， 维 持 6 分 钟 ; 
进 样 口 温度 为 280C; 检测 温度 为 300'C 。 理 论 板 数 按 a - 生 
育 酚 计算 不 低 于 5000，a -生育 酚 峰 拖 尾 因子 不 得 过 2.0，a- 
生育 酚 与 内 标 物质 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

校正 因子 的 测定 ” 取 花 生 酸 乙 脂 适量 ， 加 异 辛 烷 溶 解 并 
稀释 制 成 每 1ml 中 含 12mg 的 溶液 ， 作 为 内 标 溶液 。 另 取 a - 
生育 酚 对 照 品 约 30mg， 精 密 称 定 ， 置 具 塞 试管 中 ， 加 入 吡 
啶 2ml 和 含 1% 三 甲 基 握 硅烷 的 N,O- 双 (三 甲 基 硅烷 基 ) 三 
氟 乙 酰胺 溶液 0.5ml，100C 水 浴 加 热 10 分 钟 ， 放 冷 至 室 
温 ， 精 密 加 入 内 标 溶 液 sml， 加 异 辛 烷 20ml， 密 塞 ， 振 揪 。 
取 1nl 注 和 人 气相 色谱 仪 ， 计 算 校正 因子 。 

测定 法 ”到 本 品 约 0.15g， 精 密 称 定 ， 置 具 塞 试管 中 ， 
60CC 水 浴 加 热 使 熔化 ， 加 维生素 C 45mg， 沸 石 适量 ， 加 入 
乙醇 溶液 (每 1L 乙醇 溶液 中 加 酚 本 试 液 0.25ml)20ml， 置 于 
加 热 套 中 ，100'C 加 热 回 流 至 样品 完全 溶解 ， 加 氢 氧 化 钾 
0.25g， 继 续 回 流 30 分 钟 ， 趁 热 逐 滴 加 稀 盐 酸 至 粉红 色 消 
失 。 冷 至 室温 ， 加 水 20ml 清洗 试管 内 壁 ， 精 密 加 入 内 标 溶 
液 5ml， 密 塞 , 混 匀 ， 静 置 分 层 。 取 上 层 溶液 3ml， 置 具 塞 
试管 中 ， 加 了 吡啶 2ml 和 含 1%% 三 甲 基 氯 硅烷 的 N,O- 双 (三 甲 
基 硅 烷 基 ) 三 气 乙 酰胺 溶液 2, 5ml，100C 水 浴 加 热 10 分 钟 ， 
冷 至 室温 ， 加 异 辛 烷 12ml， 密 塞 ， 摇 匀 ; 取 1nl 注 入 气相 色 
谱 仪 ， 测 定 ， 计 算 ， 即 得 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 增 溶剂 和 乳化 剂 等 。 

【贮藏 】 密 封 ， 避 光 保 存 。 


琥 珀 酸 


Huposuan 


Succinic Acid 


Wo on 


0 
C,HsO 118. 09 
[L110-15-6] 
本 品 为 丁 二 酸 ， 含 C1 He O4 应 为 99.0 中 一 100.5%%。 
【性 状 〗 本 品 为 白色 结晶 。 
本 品 在 甲醇 中 易 溶 ， 在 乙醇 或 水 中 溶解 ， 在 丙酮 中 
略 溶 。 
熔点 ”本 品 的 熔点 (通则 0612 第 一 法 ) 为 185~190C 。 
【鉴别 〗】 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 
(通则 0402) 。 
【检查 】 炽 灼 残渣 ” 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 


留 残 溃 不 得 过 0. 025% 。 

重金 属 取 本 品 1. 0g， 加 水 20ml 溶解 ， 用 6mol/L 氨 
溶液 调节 pH 值 至 3.0~4.0， 加 水 稀释 至 25ml， 依 法 检查 
(通则 0821 第 一 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0.25g， 精 密 称 定 ， 加 新 沸 放 冷 
的 水 25ml 溶解 后 ， 加 酚 酌 指示 液 2 一 3 滴 ， 用 和 氢 氧 化 钠 滴定 
液 (0. 1ImolML) 滴 定 至 溶液 显 粉红 色 ， 即 得 。 每 lml 氢 氧 化 
钠 滴定 液 (0. lmol/L) 相 当 于 5. 905mg 的 Cs Hs Os。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 缓 冲剂 和 pH 值 调 节 剂 。 

【贮藏 】〗】 密 闭 保存 。 


琼 脂 
Qiongzhi 
人 Agar 


[9002-18-0] 

本 品系 自 石 花菜 科 石 花菜 Gelidium amansii Lamx 或 其 
他 数 种 红 菠 类 植物 中 浸出 并 经 脱水 干燥 的 黏液 质 。 

【性 状 】 线形 琼脂 呈 细 长 条 状 ， 类 白色 至 淡 黄 色 ; 半 透 
明 ， 表 面 皱 缩 ， 微 有 光泽 ， 质 轻 软 而 韧 ， 不 易 折 断 ; 完全 干 
燥 后 ， 则 脆 而 易 碎 ;无 自 ， 味 淡 。 

粉 状 琼脂 为 细 上 颗粒 或 鳞片 状 粉 末 ， 无 色 至 淡 黄 色 ; 用 冷 
水 装 片 ， 在 显微镜 下 观察 ， 为 无 色 的 不 规则 多 角形 黏液 质 碎 
片 ; 无 臭 ， 味 淡 。 

本 品 在 沸水 中 溶解 ， 在 冷水 中 不 溶 ， 但 能 膨胀 成 胶 块 
状 ; 水 溶液 显 中 性 反应 。 

【鉴别 〗】(1) 取 本 品 约 lg， 加 水 65ml， 煮 沸 ， 不 断 搅拌 
使 溶解 ， 用 热 水 补足 蒸 散 的 水 分 ， 放 冷 至 32~39C， 即 凝 
结 成 半 透 明 有 弹性 的 凝 胶 状 物 ， 加 热 至 85C 时 复 融 化 。 

(2) 取 本 品 ( 如 为 条 状 ， 应 剪 碎 ) ， 浸 入 0. 02mol/L 碘 溶 液 
中 ， 数 分 钟 后 ， 染 成 棕 黑 色 ， 取 出 ， 加 水 浸 泪 后 渐变 紫色 。 

(3) 取 本 品 约 0, 1g， 加 水 20ml， 加 热 使 溶解 ; 取 4ml， 加 
盐酸 0.5ml， 置 水 浴 上 加 热 30 分 钟 ， 加 氢 氧 化 钠 试 液 3ml 与 
碱 性 酒石酸 铜 试 液 ml， 置 水 浴 中 加 热 ， 即 生成 红色 沉淀 。 

【检查 】 吸 水 力 ” 取 本 品 5. 0g， 置 100ml 量 简 中 ， 加 水 
使 成 100ml， 搅 匀 ， 在 25C 静 置 24 小 时 ， 经 湿润 的 玻璃 棉 
滤 入 另 一 量 简 中 ， 滤 液 的 总 量 不 得 过 75ml。 

淀粉 ” 取 本 品 0, 10g， 加 水 100ml， 者 沸 溶 解 后 ， 放 冷 ， 
加 碘 试 液 2 滴 ， 不 得 显 蓝 色 。 

凝 胶 取 本 品 1.0g， 置 烧杯 中 ， 加 水 100m1l， 置 水 浴 上 
加 热 溶解 后 ， 放 冷 至 50C， 取 溶液 5ml， 加 0. 2mol/L 重 铬 
酸 钾 溶液 与 3mol/L 盐酸 溶液 的 混合 溶液 (4 : 1)2 一 3 滴 ， 不 
得 出 现 黄色 沉淀 。 

水 中 不 溶 物 “ 取 本 品 约 1.5g， 精 密 称 定 ， 置 烧杯 中 ， 
加 水 使 成 200ml， 煮 沸 ， 边 煮 边 搅拌 使 琼脂 完全 溶解 ， 趁 热 


* 581 。 


棕 氧化 铁 


用 已 恒 重 的 3 号 垂 熔 玻 璃 寺 塌 滤 过 ,烧杯 用 热 水 分 数 次 洗 
涤 ， 滤 过 ， 滤 酒 在 105'C 干 燥 至 恒 重 ,遗留 残渣 不 得 过 
15mg(1. 0%)。 

杂质 ” 取 本 品 250g， 平 铺 ， 肉 眼 或 放大 镜 (5 一 10 倍 ) 观 
察 ， 将 杂质 拣 出 ， 杂 质 不 得 过 1.0% 。 

酸 不 溶性 灰分 ” 取 灰 分 项 下 遗留 的 残渣 ,在 寺 塌 中 加 
3mol/L 盐酸 溶液 25ml， 煮 沸 5 分 钟 ， 用 无 灰 滤纸 滤 过 ， 圭 
塌 内 的 残渣 用 水 洗 于 滤纸 上 ， 滤 渣 连 同 滤纸 移 至 同一 起 塌 
中 ， 缓 慢 升 温 ， 按 灰分 项 下 方法 炽 灼 至 恒 重 。 遗 留 酸 不 溶性 
灰分 不 得 过 0. 5%。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ( 如 为 条 状 ， 应 前 碎 )， 在 105C 干 燥 
5 小 时 ， 减 失重 量 不 得 过 20. 0% (通则 0831) 。 

灰分 取 本 品 约 1.0g， 置 预先 炽 灼 至 恒 重 的 培 塌 中 ， 
精密 称 定 ， 缓 缓 炽 灼 至 完全 炭化 时 ， 逐 渐 升 高 温度 至 650%C 
士 25C ， 使 完全 灰 化 并 恒 重 ， 遗 留 灰分 不 得 过 5. 0%。 

重金 属 取 本 品 0. 50g， 依 法 检查 (通则 0821 第 二 法 )， 
含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 四 十 。 

砷 盐 取 本 品 1.0g, 加 硫酸 5ml 充分 润 湿 (可 适当 增加 
硫酸 加 入 量 ， 但 不 得 超过 10ml) ， 缓 慢 加 热 ， 控 制 加 热 温 度 
不 超过 120C ， 小 心 滴 加 30% 过 氧化 氢 溶 液 ， 终止 加 热 ， 分 
次 振 摇 使 混合 均匀 ， 待 反应 平静 后 再 次 加 热 ， 重 复 上 述 操作 ， 
使 过 氧化 气量 始终 保持 在 稍 过 量 状态 ， 至 混合 物 变 成 棕色 或 
者 黑色 时 ， 再 加 少量 的 30% 过 氧化 氢 溶 液 ， 继 续 消化 并 逐渐 
升温 ， 直 至 三 氧化 二 硫 被 完全 除 尽 ， 溶 液 变 成 无 色 或 淡 黄 色 ; 
放 冷 ， 缓 缓 加 水 10ml， 混 匀 ， 继 续 加 热 除 尽 浓 烟 ， 重 复数 次 
至 过 氧化 氧 全 部 除 尽 ; 放 冷 ， 加 水 10ml， 用 水 冲洗 容器 的 边 
沿 和 内 壁 使 成 35ml。 取 标准 砷 溶液 3. 0ml 同 法 处 理 ， 依 法 检 
查 ( 通 则 0822 第 二 法 )， 应 符合 规定 (0.0003%)。 

微生物 限度 取 本 品 依法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106)， 每 1g 供 试 品 中 需 氧 菌 总 数 不 得 过 1000cfu， 霉 菌 和 
酵母 菌 总 数 不 得 过 100cfu， 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 助 悬 剂 和 释放 阻 滞 剂 等 。 

【贮藏 】 密 闭 保 存 。 


棕 氧 化 铁 
Zong Yanghuatie 


Brown Ferric Oxide 


本 品系 红 氧 化 铁 、 黄 氧化 铁 与 黑 氧化 铁 按 一 定 比例 混合 
而 成 。 按 炽 灼 至 恒 重 后 计算 ， 含 FesO: 不 得 少 于 98. 0%。 

【性 状 】 本 品 为 红 棕色 粉末 ;无 自 ， 无 味 。 

本 品 在 水 中 不 溶 ， 在 沸 盐 酸 中 易 溶 。 

【鉴别 〗 取 本 品 约 0.1g， 加 稀 盐 酸 5ml， 者 沸 冷 却 后 ， 
溶液 显 铁 盐 的 鉴别 反应 (通则 0301) 。 

【检查 】 水 中 可 溶 物 ” 取 本 品 2.0g， 加 水 100ml， 置 水 


。 $582 。 
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浴 上 加 热 回流 2 小 时 ， 滤 过 ， 滤 湘 用 少量 水 洗涤， 合并 滤液 
与 洗 液 ， 置 经 105 人 恒 重 的 蒸发 蚂 中 ， 蒸 干 ， 在 105C 干燥 
至 便 重 ， 遗 留 残渣 不 得 过 10mg(0. 5%)。 

酸 中 不 溶 物 取 本 品 2.0g， 加 盐酸 25ml， 置 水 浴 中 加 
热 使 溶解 ， 加 水 100ml， 用 经 105C 便 重 的 4 号 垂 熔 霸 塌 滤 
过 ， 滤 渣 用 盐酸 溶液 (1->100) 洗 涤 至 洗 液 无 色 ， 再 用 水 洗涤 
至 洗 液 不 显 氧化 物 的 反应 ， 在 105 信 干燥 至 恒 重 ， 遗 留 残 汗 
不 得 过 6mg(0. 3%)。 

钢 盐 取 本 品 0.2g， 加 盐酸 sml， 加 热 使 溶解 ， 滴 加 过 
氧化 氢 试 液 1 滴 ， 再 加 10% 氧 氧化 钠 溶液 20ml， 滤 过 ， 滤 
泻 用 水 10ml 洗涤 ， 合 并 滤液 与 洗 液 ， 加 硫酸 溶液 (2 一 10) 
10ml， 不 得 显 浑浊 。 

铝 ” 取 本 品 2.5g， 置 100ml 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 加 0. lmol/L 
盐酸 溶液 35ml， 搅 拌 1 小 时 ， 滤 过 ， 滤 渣 用 0. 1moMI 盐酸 
溶液 洗涤 ， 合 并 滤液 与 洗 液 于 50ml 量 瓶 中 ， 加 0. 1mol/L 
盐酸 溶液 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 照 原子 吸收 
分 光 光 度 法 (通则 0406)， 在 217. 0nm 的 波长 处 测定 。 另 取 
标准 铅 溶 液 2. 5ml， 置 50ml 量 瓶 中 ， 加 lmol/L 盐酸 溶液 
5ml， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 同 法 测定 。 供 试 品 溶液 的 吸 
光度 不 得 大 于 对 照 溶 液 (0. 001% ) 。 

砷 盐 取 本 品 0.67g， 加 盐酸 7ml， 加 热 使 溶解 ， 加 水 
21ml， 滴 加 酸性 氧化 亚 锡 试 液 使 黄色 褪去 ， 依 法 检查 (通则 
0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0003%%) 。 

【含量 测定 〗 取 经 800 尺 炽 灼 至 恒 重 的 本 品 约 0. 15g， 精 
密 称 定 ， 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 加 盐酸 5ml， 置 水 浴 上 加 热 使 溶 
解 ， 加 过 氧化 氢 试 液 2m1， 加 热 至 沸 数 分 钟 ， 加 水 25ml， 放 
冷 ， 加 碘化钾 1. 5g 与 盐酸 2.5ml， 密 塞 ， 播 匀 ， 在 暗 处 玫 
置 15 分 钟 ， 用 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 ， 至 近 终 
点 时 加 淀粉 指示 液 2. 5ml， 继 续 滴定 至 蓝 色 消失 。 每 1ml 硫 
代 硫 酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/1L) 相 当 于 7. 985mg 的 Fez 0;。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 着 色 齐 和 包 衣 材料 等 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 


棕榈 山梨 坦 ( 司 盘 40) 
Zonglu Shanlitan(Sipan 40) 
Sorbitan Palmitate(Span 40) 


[26266-57-9] 

本 品 为 山梨 坦 与 单 棕榈 酸 形成 酯 的 混合 物 ， 系 山梨 醇 脱 
水 ， 在 碱 性 催化 剂 下 ， 与 单 棕 桐 酸 酯 化 而 制 得 ;或 由 山梨 醇 
与 单 棕榈 酸 在 180 一 280C 下 直接 酯 化 而 制 得 。 

【性 状 】 本 品 为 淡 黄 色 蜡 状 固体 ;有 轻微 的 异 臭 。 

本 品 在 无 水 乙醇 或 水 中 不 溶 。 

酸 值 ”本 品 的 酸 值 (通则 0713) 不 大 于 8。 

皂 化 值 ”本 品 的 皂 化 值 (通则 0713) 为 140 一 150( 皂 化 时 
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间 1 小 时 ) 。 

羟 值 ”本 品 的 产值 (通则 0713) 为 275 一 305 。 

碘 值 ”本 品 的 碘 值 (通则 0713) 不 大 于 10。 

过 所 化 值 ”本 品 的 过 氧化 值 (通则 0713) 不 大 于 5。 

【鉴别 〗】 取 本 品 约 2g， 熙 250ml 烧瓶 中 ， 加 乙醇 100ml 
和 和 氢 氧 化 钾 3. 5g， 混 匀 。 加 热 回流 2 小 时 ， 加 水 约 100ml， 
趁 热 转移 至 250ml 烧杯 中 ， 置 水 浴 上 蒸发 并 不 断 加 入 水 ， 继 
续 蒸 发 ， 直 至 无 乙醇 气味 ， 最 后 加 热 水 100ml， 趁 热 缓 缓 滴 
加 硫酸 溶液 (1 一 2) 至 石 茵 试纸 显 中 性 ， 记 录 所 消耗 的 体积 ， 
继续 滴 加 硫酸 溶液 (1->2) ( 约 为 上 述 消耗 体积 的 10%)， 静 
园 使 下 层 液 体 澄清 。 转 移 上 述 溶 液 至 500ml 分 液 漏斗 中 ， 用 
正己 烷 提 取 3 次 ,每 次 100ml， 弃 去 正己 烷 层 ， 取 水 层 溶 
液 ， 用 10%% 氢 氧化 钾 溶 液 调节 pH 值 至 7.0， 水 浴 蒸 发 至 
干 ， 残 酒 ( 如 有 必要 ， 将 残渣 研 碎 ) 加 无 水 乙醇 150ml， 用 玻 
棒 搅 拌 ， 置 水 浴 中 煮沸 3 分钟 ， 将 上 述 溶液 置 铺 有 硅 藻 土 的 
湄 斗 中 ， 滤 过 ， 滤 液 燕 干 ， 残 演 加 甲醇 2ml 溶解 ， 作 为 供 试 
品 溶液 ， 另 分 别 取 异 山梨 醇 33mg、1,4- 去 水 山梨 醇 25mg 与 
山梨 醇 25mg， 加 甲醇 1ml 溶解 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 
色谱 法 (通则 0502) 试 验 ， 吸取 上 述 两 种 溶液 各 2p1， 分 别 点 
于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ， 以 丙酮 - 冰 醋 酸 (50 : 1) 为 展开 剂 ， 
展开 ， 取 出 ， 晾 干 ， 喷 硫酸 溶液 (1-~2) 至 恰好 湿润 ， 立 即 于 
200 必 加 热 至 斑点 清晰 ， 冷 却 ， 立 即 检视 ， 供 试 品 溶液 所 显 
斑点 的 位 置 与 颜色 应 与 对 照 品 溶液 斑点 相同 。 

【检查 】 脂 了 肪 酸 组 成 ” 取 本 品 0.1g， 置 25ml 锥 形 瓶 中 ， 
加 入 0. 5molL 的 握 氧 化 钠 甲 醇 溶 液 2ml， 振 播 至 溶解 ， 加 
热 回 流 30 分 钟 ， 沿 冷凝 管 加 14% 的 三 氟 化 硼 甲 醇 溶 液 2ml， 
加 热 回流 30 分 钟 ， 沿 冷凝 管 加 正 庚 烷 4ml， 加 热 回 流 5 分 
钟 ， 放 冷 ， 加 饱和 氯 化 钠 溶液 10ml， 振 摇 15 种 ， 加 饱和 和 氧 
化 钠 溶 液 至 瓶颈 部 ， 混 匀 ， 静 置 分 层 ， 取 上 层 液 2m1， 用 水 
洗涤 3 次， 每 次 2ml， 取 上 层 液 经 无 水 硫酸 钠 干 燥 ， 作 为 供 
试 品 溶液 ， 分 别 精 密 称 取 下 列 各 脂肪 酸 甲 酯 对 照 品 适量 ， 用 
正 庚 烷 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 棕榈 酸 甲 酯 9, 0omg、 硬 脂 
酸 甲 酯 1. 0mg 的 混合 对 照 品 溶液 (1)。 取 1. 0ml， 置 10ml 量 
瓶 中 ， 加 正 庚 烷 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 混合 对 照 品 溶液 
(2)。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 ， 以 聚 乙 二 醇 为 固定 液 
的 毛细 管 柱 为 色谱 柱 ， 初 始 温度 170C ， 以 每 分 钟 2 的 速 
率 升温 至 230C ， 维 持 10 分 钟 ， 进 样 口 温度 250'C ， 检 测 器 
温度 250C ， 取 混合 对 照 品 溶液 (1)、(2) 各 lyl， 分 别 注入 
气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 混合 对 照 品 溶液 (1) 中 棕榈 酸 甲 
醋 峰 和 硬 脂 酸 甲 酯 峰 的 分 离 度 不 小 于 1. 8， 理 论 板 数 按 棕 枸 
酸 甲 酯 峰 计算 不 得 低 于 30 000; 混合 对 照 品 溶液 (2) 中 最 小 
脂肪 酸 甲 酯 蜂 的 信 噪 比 应 大 于 5。 取 供 试 品 溶液 lyl， 注 入 
气相 色谱 仪 ， 按 峰 面积 归 一 化 法 计算 ， 棕 桐 酸 不 少 于 
92.0%; 硬 脂 酸 不 大 于 6. 0%。 

水 分 ” 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 
定 ， 含 水 分 不 得 过 1.5%。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
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残渣 不 得 过 0. 5%。 

重金 属 ” 取 炊 灼 残渣 项 下 遗留 的 残 酒 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 乳 化 剂 和 消 泡 剂 等 。 

【贮藏 】 密 闭 保存 。 


硬 脂 山梨 坦 ( 司 盘 60) 
Yingzhi Shanlitan(Sipan 60) 
Sorbitan Monostearate(Span 60) 


[1338-41-6] 

本 品 为 山梨 坦 与 硬 脂 酸 形成 酯 的 混合 物 。 系 山梨 醇 脱 
水 ， 在 碱 性 催化 下 ， 与 硬 脂 酸 酯 化 而 制 得 。 或 者 由 山梨 醇 与 
硬 脂 酸 在 180 一 280C 下 直接 酯 化 而 制 得 。 

性状】 本 品 为 淡 黄 色 至 黄 褐色 蜡 状 固体 ， 有 轻微 气味 。 

本 品 在 乙酸 乙 酷 中 极 微 溶 ， 在 水 或 丙酮 中 不 溶 。 

酸 值 ”本 品 的 酸 值 ( 通 则 0713) 不 大 于 10。 

皂 化 值 ”本 品 的 皂 化 值 ( 通 则 0713) 为 147 一 157。 

产值 本 品 的 羟 值 (通则 0713) 为 235~260。 

碘 值 ”本 品 的 碘 值 (通则 0713) 不 大 于 10。 

过 氧化 值 ”本 品 的 过 氧化 值 (通则 0713) 不 大 于 5。 

【鉴别 〗 取 本 品 约 2g， 置 250ml 烧瓶 中 ， 加 乙醇 100ml 
和 和 氨 氧化 钾 3. 5g， 混 匀 。 加 热 回流 2 小 时 ， 加 水 约 100ml， 
趁 热 转移 至 250ml 烧杯 中 ， 置 水 浴 上 茹 发 并 不 断 加 入 水 ， 继 
续 蒸 发 ， 直 至 无 乙醇 气味， 最 后 加 热 水 100mlj， 趁 热 缓 缓 滴 
加 硫酸 溶液 (1 一 2) 至 石 蕊 试纸 显 中 性 ， 记 录 所 消耗 的 体积 ， 
继续 滴 加 硫酸 溶液 (1 一 2)( 约 为 上 述 消耗 体积 的 10%) 至 下 
层 液 体 澄清 。 上 述 溶 液 用 正己 烷 提取 3 次 ， 每 次 100ml， 弃 
去 正己 煤层 ， 取 水 层 溶 液 用 10% 氨 氧化 钾 溶液 调节 pH 值 至 
7.0， 水 浴 燕 发 至 干 ， 残 酒 加 无 水 乙醇 150ml， 用 玻 棒 搅 拌 ， 
如 有 必要 ， 将 残渣 研 碎 ， 置 水 浴 中 煮沸 3 分 钟 ， 将 上 述 溶 液 
置 铺 有 硅 藻 土 的 漏斗 中 ， 滤 过 ， 滤 液 蒸 干 ， 残 酒 加 甲醇 2ml 
溶解 ， 作 为 供 试 品 溶液 ， 另 分 别称 取 异 山梨 醇 33mg、1,4- 
去 水 出 梨 醇 25mg 及 山梨 醇 25mg， 加 甲醇 1ml 溶解 ， 作 为 混合 
对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (通则 0502) 试 验 ， 吸取 上 述 两 种 溶 
液 各 2 岂 4， 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ， 以 丙酮 - 冰 柄 酸 (50 : 
1) 为 展开 剂 ， 展 开 ， 取 出 ， 上 干 ， 喷 以 硫酸 乙醇 溶液 (1-2) 至 
恰好 湿润 ， 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 ， 立 即 检 视 ， 供 试 品 溶液 所 显 
斑点 的 位 置 与 颜色 应 与 对 照 品 溶液 斑点 相同 。 

【检查 】 脂 肪 酸 组 成 ” 取 本 品 0.1g， 置 50ml 圆 底 烧 瓶 
中 ， 加 0. 5molL 氧 氧化 钾 甲 醇 溶液 4ml， 在 65 信 水浴 中 加 
热 回 流 10 分 钟 ， 放 冷 ， 加 14% 三 氰 化 硼 甲 醇 溶液 5ml， 在 
65 亿 水 浴 中 加 热 回流 2 分 钟 ， 放 冷 ， 加 正己 烷 5ml， 继 续 在 
65C 水 浴 中 加 热 回 流 1 分 钟 ， 放 冷 ， 加 饱和 和 握 化 钠 溶 液 
10ml， 摇 匀 ， 静 置 使 分 层 ， 取 上 层 液 ， 经 无 水 硫酸 钠 干 燥 。 
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照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 。 以 聚 乙 二 醇 为 固定 液 的 毛 
细 管 柱 为 色谱 柱 ， 起 始 温度 为 150C ， 维 持 3 分 钟 ， 以 每 分 
钟 5C 的 速率 升温 至 220C， 维 持 10 分 钟 ; 进 样 口 温度 
240C， 检 测 器 温度 280C 。 分 别 取 棕榈 酸 甲 酯 、 硬 脂 酸 甲 
酯 对 照 品 适量 ， 加 正己 烷 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 各 含 1mg 
的 溶液 ， 取 1p1 注 和 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 理 论 板 数 按 
硬 脂 酸 甲 酯 峰 计 算 不 低 于 20 000， 各 色谱 峰 的 分 离 度 应 符合 
要 求 。 取 上 层 液 lvl 注入 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 按 面积 
归 一 化 法 以 峰 面积 计算 ， 本 品 含 硬 脂 酸 不 得 少 于 40.0%， 
含 棕榈 酸 和 硬 脂 酸 总 和 不 得 少 于 90.0%% 。 

水 分 取 本 品 ， 以 无 水 甲醇 -二 握 甲 烷 (1 : 1) 为 溶剂 ， 照 水 
分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) ， 测 定 ， 含 水 分 不 得 过 1.5%%。 

炽 灼 残 得 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 5%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 酒 项 下 遗留 的 残 酒 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 乳 化 剂 和 消 泡 剂 等 。 

【贮藏 】 密 封 ， 在 干燥 处 保存 。 


硬 脂 酸 
Yingzhisuan 


Stearic Acid 


本 品系 从 动 、 植 物 油脂 中 得 到 的 固体 脂肪 酸 ， 主 要 成 分 
为 硬 脂 酸 (Cis Hss O: ) 与 棕榈 酸 (Ci Hs O; )。 含 硬 脂 酸 
(Cis Hae Oi ) 不 得 少 于 40.0%， 含 硬 脂 酸 (Cu Has O; ) 与 棕榈 
酸 (Cis。 HiaeO: ) 总 量 不 得 少 于 90. 0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 有 滑 赋 感 的 粉 未 或 结晶 性 
硬块 ， 其 剖面 有 微 带 光泽 的 细 针 状 结晶 ; 有 类 似 油 脂 的 
微 臭 。 

本 品 在 三 氯 甲 烷 或 乙醚 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 溶解 ， 在 水 中 
几乎 不 溶 。 

凝 点 ”本 品 的 凝 点 (通则 0613) 不 低 于 54'C。 

碘 值 ”本 品 的 碘 值 ( 通 则 0713) 不 大 于 4。 

酸 值 本 品 的 酸 值 (通则 0713) 为 203 一 210 。 

【鉴别 〗 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 ， 供 试 品 溶液 
两 个 主峰 的 保留 时 间 应 分 别 与 对 照 品 溶液 两 个 主峰 的 保留 时 
间 一 致 。 

【检查 】 溶 液 的 颜色 取 本 品 适量 , 在 75C 水 浴 上 加 热 
熔化 ， 如 显 色 ， 与 黄 绿色 1 号 标准 比 色 液 (通则 0901) 比 较 ， 
不 得 更 深 。 

水 溶性 酸 ” 取 本 品 5. 0g， 加 热 熔 化 ， 加 等 容 新 沸 的 热 
水 ， 振 播 2 分 钟 ， 放 冷 ， 滤 过 ， 滤 液 中 加 甲 基 橙 指 示 液 1 
滴 ， 不 得 显 红色 。 

中 性 脂肪 或 蜡 ” 取 本 品 1. 0g， 加 无 水 碳酸 钠 0. 5g 与 水 
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30ml， 者 沸 使 溶解 ， 溶 液 应 澄清 。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 4.0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0.1%。 

镍 取 本 品 0.10g， 置 高 压 消 解 饶 中 ， 加 硝酸 适量 ， 
130 心 加热 至 消化 完全 ， 冷却， 转移 置 10ml 量 瓶 中 ， 用 1% 
硝酸 稀释 至 刻度 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 同 法 制备 空白 溶液 。 另 
取 镍 单元 素 标准 溶液 ， 用 1% 硝 酸 稀 释 制 成 0O、5、10 和 
15pg/ml 的 对 照 品 溶液 。 取 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 ， 照 原 
子 吸 收 分 光 光 度 法 (通则 0406 第 一 法 )， 在 232. 0nm 的 波长 
处 测定 ， 计 算 ， 即 得 。 含 镍 不 得 过 0. 0001%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 酒 项 下 遗留 的 残渣 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 五 。 

【含量 测定 】 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 聚 乙 二 醇 20M 为 固定 
液 的 毛细 管 柱 ; 起 始 温度 为 170'C ， 维 持 2 分 钟 ， 再 以 每 分 
钟 10C 的 速率 升温 至 240'C ， 维 持 数 分 钟 ， 使 色谱 图 记录 至 
除 溶剂 峰 外 的 第 二 个 主峰 保留 时 间 的 3 倍 ; 进 样 口 温度 为 
250'C ;检测 器 温度 为 260C 。 硬 脂 酸 甲 酯 峰 与 棕榈 酸 甲 本 
峰 的 分 离 度 应 大 于 5. 0。 

测定 法 ” 取 本 品 约 0.1g， 精 密 称 定 ， 置 锥 形 瓶 中 ， 精 
密 加 三 氯 化 硼 的 甲醇 溶液 (13% 一 15%)5ml 振 摇 使 溶解 ， 置 
水 浴 中 回流 20 分 钟 ， 放 冷 ， 用 正己 烷 10 一 15ml 转移 并 洗涤 
至 分 液 漏斗 中 ， 加 水 10ml 与 氧化 钠 饱 和 溶液 10ml， 振 摇 分 
层 ， 弃 去 下 层 ( 水 层 ) ， 正 己 烷 层 加 无 水 硫酸 钠 6g 干燥 除去 
水 分 后 置 25ml 量 瓶 中 ， 用 正己 烷 稀 释 至 刻度 ， 摇 勾 ， 作 为 
供 试 品 溶液 ， 另 取 硬 脂 酸 对 照 品 约 50mg 与 棕 柚 酸 对 照 品 约 
50mg， 同 上 法 操作 制 得 对 照 品 溶液 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 
与 对 照 品 溶液 各 1 由 注入 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 。 按 面积 
妇 一 化 法 以 峰 面积 计算 供 试 品 中 硬 脂 酸 (C Hss O: ) 与 棕榈 
酸 (Cis HieO; ) 的 含量 。 

【类 别 】〗】 药 用 辅料 ， 润 滑 剂 和 软膏 基质 等 。 


【贮藏 】 密 闭 保 存 。 
附 表 三 种 型 号 硬 脂 酸 
型 号 含 硬 脂 酸 量 含 硬 脂 酸 与 棕 桐 酸 总 最 
硬 脂 酸 50 40.0%~60.0% 不 少 于 90.0% 
硬 脂 酸 70 60.0%~80.0% 不 少 于 90. 0% 


不 少 于 96. 0% 


不 少 于 90.0% 


硬 脂 酸 95 


硬 脂 酸 钙 
Yingzhisuangai 


Calcium Stearate 


[1592-23-0] 
本 品 主 要 为 硬 脂 酸 钙 (C6 HiO1Ca) 与 棕 榈 酸 钉 


pe 
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(Ca He DO,Ca) 的 混合 物 ， 含 氧化 钙 (CaO) 应 为 9.0% 一 
10. 5%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 粉末 。 

本 品 在 水 、 乙 醇 或 乙醚 中 不 溶 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 约 25g， 加 稀 硫酸 60ml 与 热 水 
200ml， 加 热 并 时 时 搅拌 ， 使 脂肪 酸 成 油层 分 出 ， 取 油层 用 
沸水 洗涤 至 洗 液 不 显 硫酸 盐 的 反应 ， 收 集 油 层 于 小 烧杯 中 ， 
在 蒸汽 浴 土 温 热 至 油层 与 水 层 完全 分 离 ， 并 呈 透 明 状 ， 放 
冷 ， 弃 去 水 层 ， 加 热 使 油层 熔化 ， 趁 热 滤 过 ， 置 干燥 烧杯 
中 ,在 105 干燥 20 分 钟 。 依 法 测定 凝 点 (通则 0613) ， 应 
不 低 于 54? 。 

(2) 取 本 品 1. 0g， 加 水 25ml 与 盐酸 5ml， 摇 义 ， 加 热 ， 
使 脂肪 酸 成 油层 分 出 ， 放 冷 ， 取 水 层 ， 水 层 显 钙 盐 的 鉴别 反 
应 (通则 0301) 。 

【检查 】 干燥 失重 取 本 品 ， 在 105"C 干燥 至 恒 重 ， 减 
失重 量 不 得 过 4.0% (通则 0831) 。 

重金 属 取 本 品 2.5g， 置 蒸发 亚 中 ， 作 为 供 试 品 管 。 
另 取 本 品 0.5g， 置 另 一 蒸发 阻 中 作为 对 照 品 管 。 分 别 加 
25% 硝 酸 镁 乙醇 溶液 5ml， 用 短 颈 漏斗 盖 于 蒸发 阵 上 ， 须 部 
朝 上 ， 在 电热 板 上 低温 加 热 30 分 钟 ， 再 中 温 加 热 30 分 钟 ， 
放 冷 ; 移 开 漏 斗 ， 对 照 品 管 中 精 密 加 标准 铅 溶 液 2ml， 分 别 
将 蒸发 阻 炽 灼 至 样品 灰 化 ， 放 冷 ， 加 硝酸 10ml， 使 残渣 溶 
解 ， 将 溶液 分 别 移 人 两 个 250ml 烧杯 中 ， 各 加 高 毛 酸 溶液 
(7 一 10)5ml， 蒸 发 至 干 ， 残 酒 中 加 盐酸 2ml， 用 水 淋 洗 烧杯 
内 壁 ， 再 蒸发 至 于 ， 快 干 时 旋 动 烧杯 ; 再 加 盐酸 2ml， 重 复 
上 述 操作 ， 放 冷 后 加 水 约 10ml 使 残渣 溶 解 ; 各 加 酚 酝 指示 液 1 
滴 ， 用 和 氢 氧 化 钠 试 液 中 和 至 出 现 粉红 色 ， 再 加 稀 盐酸 至 无 色 ; 
各 加 稀 栈 酸 1ml 与 少量 活性 炭 ， 混 匀 ， 滤 过 ， 滤 液 置 50ml 纳 氏 
比 色 管 中 ， 用 水 冲洗 滤 渣 后 稀释 至 40mj， 各 加 硫 代 乙酰 胺 试 液 
1. 2ml 与 醋酸 盐 缓 冲 液 (pH3.5)2ml， 摇 匀 ， 放 置 5 分 钟 后 ， 同 
置 白 纸 上 ， 自 上 向 下 透视 ， 供 试 品 管 中 显示 的 颜色 与 对 照管 比 
较 ， 不 得 更 深 。 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

微生物 限度 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106)， 每 1g 供 试 品 中 需 氧 菌 总 数 不 得 过 1000cfu， 埠 菌 和 
酵母 菌 总 数 不 得 过 100cfu， 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 1. 25， 精 密 称 定 ， 置 烧瓶 中 ， 加 
0. 05mol/L 硫酸 溶液 50ml， 加 热 约 3 小 时 直至 油层 澄清 (加 
热 时 盖 上 表面 下 以 防止 溅 出 )， 必 要 时 补充 水 至 初始 体积 ， 
放 冷 ， 滤 过 ， 用 水 洗涤 滤器 和 烧瓶 直至 对 蓝 色 石 芝 试 纸 不 呈 
酸性 ， 再 用 氢 氧 化 钠 试 液 中 和 滤液 至 对 蓝 色 石 蔓 试 纸 呈 中 
性 。 在 磁力 搅拌 器 充分 搅拌 下 ， 先 加 入 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴 
定 液 (0. 05mol/L)30ml， 再 加 氢 氧 化 钠 试 液 15ml 与 羟基 蒙 
酚 蓝 指示 剂 2mg， 继 续 用 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴 定 液 滴定 至 溶 
液 显 纯 蓝 色 。 每 lml 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴 定 液 (0. 05mol/L) 
相当 于 2. 804mg 的 CaO。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 润 滑 剂 和 乳化 剂 等 。 

【贮藏 密闭， 在 阴凉 干燥 处 保存 。 


硬 脂 酸 锌 
硬 脂 酸 锌 
Yingzhisuanxin 
Zinc Stearate 

[557-05-1] 


本 品系 以 人 硬 脂 酸 与 锌 反应 制 得 。 主 要 为 硬 脂 酸 锌 
(Css Hxo O41Zn) 和 棕榈 酸 锌 (Cs Hsz O,Zn) 的 混合 物 。 含 氧化 
锌 (ZnO 〇 ) 应 为 12.5% 一 14.0% 。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 细 粉 。 

本 品 在 水 或 无 水 乙醇 中 几乎 不 溶 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 约 25g8， 加 热 水 200ml 和 稀 硫 酸 
60ml， 加 热 ， 使 脂肪 酸 成 油层 分 出 ， 备 用 ; 取水 层 加 稀 硫酸 
酸化 ， 加 0. 1% 硫 酸 铜 溶液 1 滴 及 硫 氰 酸 汞 铵 试 液 数 滴 ， 即 
生成 紫色 沉淀 。 

(2) 取 鉴 别 (1) 项 下 的 油层 用 沸水 洗涤 ， 直 至 洗 液 不 显 
硫酸 盐 的 反应 ， 收 集 油层 于 小 烧杯 中 ， 放 冷 ， 弃 去 水 层 ， 加 
热 使 油层 熔化 ， 趁 热 滤 过 ，105'C 干 燥 20 分 钟 。 依 法 测定 凝 
点 (通则 0613) ， 应 不 低 于 54"C 。 

【检查 】 酸 碱 度 ” 取 本 品 1.0g， 加 乙醇 5ml 振 摇 ， 再 加 
水 20ml 和 酚 红 指示 液 0. 1ml， 使 溶液 变 成 黄色 所 消耗 盐酸 滴 
定 液 (0. ImolL) 的 体积 不 得 过 0. 30ml; 或 者 使 溶液 变 成 红色 
所 消耗 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 的 体积 不 得 过 0. 10ml。 

脂肪 酸 的 酸 值 ” 取 溶 液 的 颜色 项 下 得 到 的 残渣 0. 20g， 
加 乙醇 -乙醚 (1 : 1) 混 合 液 [ 临 用 前 加 酚 酸 指示 液 1. 0ml， 
用 氢气 化 钠 滴定 液 (0. lmol/L) 调 至 微 显 粉红 色 ] 25ml 使 溶 
解 ， 依 法 测定 (通则 0713) ， 酸 值 应 为 195 一 210。 

溶液 的 颜色 取 本 品 5.0g， 加 乙醚 50ml 和 硝酸 溶液 
(1. 1 一 10)40ml， 加 热 回 流 至 溶液 浴 清 ， 放 冷 ， 移 至 分 液 漏 
斗 中 ， 振 播 ， 放 置 分 层 。 取 乙醚 层 用 水 提取 2 次 ， 每 次 
4ml; 将 乙醚 层 挥 于 ， 残 泻 在 105Y 干燥 后 备用 ;合并 所 有 
水 层 ， 加 乙醚 15ml 洗 桨 ， 弃 去 乙醚 层 ， 水 层 于 水 浴 上 挥 去 
乙醚 ， 放 冷 ， 移 至 50ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 
作为 供 试 品 溶液 ， 供 试 品 溶液 如 显 色 ， 与 黄色 1 号 标准 比 色 
液 ( 通 则 0901 第 一 法 ) 比 较 ， 不 得 更 深 。 

脂肪 酸 溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 溶 液 的 颜色 项 下 得 到 
的 残渣 0.5g， 加 三 氯 甲 烷 10ml 使 溶解 ， 依 法 检查 (通则 
0901 与 通则 0902) ， 溶 液 应 澄清 无 色 。 如 显 色 ， 与 黄色 2 号 
标准 比 色 液 (通则 0901 第 一 法 ) 比 较 ， 不 得 更 深 。 

所 化物 ” 取 溶 液 的 颜色 项 下 制备 的 供 试 品 溶液 2. 0ml， 
依法 检查 (通则 0801)， 与 标准 握 化 钠 溶 液 5. 0ml 制 成 的 对 
照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0. 025%)。 

硫酸 盐 ” 取 溶液 的 颜色 项 下 制备 的 供 试 品 溶液 1. 0ml， 
置 50ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 再 取 12. 5ml， 依 
法 检查 (通则 0802) ， 与 标准 硫酸 钾 溶 液 1. 5ml 制 成 的 对 照 
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液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0.6%%)。 

饥 盐 ”精密 量 取 溶液 的 颜色 项 下 制备 的 供 试 品 溶液 
20. 0ml， 置 50ml 量 瓶 中 ， 加 硝酸 溶液 (1. 1 一 10) 稀 释 至 刻度 ， 
摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 ， 照 原子 吸收 分 光 光 度 法 (通则 0406)， 
在 228. 8nm 的 波长 处 测定 。 另 取 包 标准 溶液 ， 加 硝酸 溶液 
(1. 1 一 10) 稀 释 制 成 每 lml 中 含 锅 0. 2pg 的 对 照 品 溶液 ， 同 法 
测定 。 供 试 品 溶液 的 吸光 度 不 得 大 于 对 照 品 溶液 (0. 0005 %)。 

铅 盐 ” 取 溶 液 的 颜色 项 下 制备 的 供 试 品 溶液 ， 照 原子 吸 
收 分 光 光 度 法 (通则 0406)， 在 217. 0nm 的 波长 处 测定 。 另 
精密 量 取 标准 铝 贮 备 液 适量 ， 加 硝酸 溶液 (1. 1 一 10) 稀 释 制 
成 每 lml 中 含 铅 2. 5p8g 的 对 照 品 溶液 ， 同 法 测定 ， 供 试 品 溶 
液 的 吸光 度 不 得 大 于 对 照 品 溶液 (0. 0025%% ) 。 

砷 盐 ” 取 本 品 3. 33g， 加 水 50ml 和 硫酸 5ml， 缓 缓 煮沸 
至 油层 澄清 且 溶 液体 积 减 至 约 25ml， 趁 热 滤 过 ， 放 冷 ， 加 
水 稀释 至 50ml， 量 取 20ml， 加 水 8ml， 依 法 检查 (通则 0822 
第 二 法 )， 应 符合 规定 (0. 000 15%)。 

【含量 测定 〗 精 密 称 取 本 品 约 lg， 加 0. 05mol/L 硫酸 溶 
液 50mI， 煮 沸 至 少 10 分 钟 ， 直 至 油层 汪清 ， 必 要 时 补充 水 
至 初始 体积 。 放 冷 ， 滤 过 ， 用 水 洗涤 滤器 和 烧杯 直至 洗 液 对 
蓝 色 石 意 试纸 不 呈 酸 性 ;合并 滤液 和 洗 液 ， 加 氨 - 氯 化 贸 组 
冲 液 ( 取 氯 化 匀 6. 75g， 加 水 溶解 ， 加 浓 氨 溶液 57ml， 加 水 
稀释 至 100ml)15ml 和 铬 黑 T 指示 剂 少许 ， 加 热 至 40C ， 用 
乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴 定 液 (0.05molML) 滴 定 至 溶液 显 纯 蓝 
色 。 每 lml 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴 定 液 (0.05molL) 相 当 于 
4. 069mg 的 ZnO。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 润 滑 剂 等 。 

【贮藏 】 密 闭 保存 。 


硬 脂 酸 聚 烃 氧 (40) 酯 


Yingzhisuan Jutingyang(40) Zhi 
Polyoxyl (40) Stearate 


[9004-99-3] 

本 品 为 聚 乙 二 醇 单 硬 用 酸 酯 。 分 子 式 以 Cr Hs COOCHECHLO), H 
表示 ，n 约 为 40。 

【性 状 】 本 品 为 白色 晴 状 固体 ， 无 臭 。 

本 品 在 水 、 乙 醇 中 溶解 ， 在 乙醚 、 乙 二 醇 中 不 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (通则 0612) 为 46~51°C 。 

酸 值 本 品 的 酸 值 ( 通 则 0713) 不 大 于 2。 

皂 化 值 ”本 品 的 皂 化 值 (通则 0713) 为 25 一 35。 

羟 值 ”本 品 的 羟 值 (通则 0713) 为 22 一 38。 

【鉴别 】 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 ( 通 则 
0402) 一 致 。 、 

【检查 】 碱 度 ” 取 本 品 2.0g， 加 乙醇 20mi 使 溶解 ， 取 
溶液 2ml1， 加 酚 磺 本 指示 液 0.05ml， 不 得 显 红色 。 
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溶液 的 尘 清 度 与 颜色 溶液 的 澄清 度 与 颜色 ( 取 本 品 
1.0g， 加 水 20ml 溶解 后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 
0902) ， 溶 液 应 澄清 无 色 ; 如 显 色 ， 与 黄色 6 号 标准 比 色 液 
(通则 0901) 比 较 ， 不 得 更 深 。 

游离 聚 乙 二 酵 ” 取 本 品 6g， 精 密 称 定 ， 置 500ml 分 液 
漏斗 中 ， 加 乙酸 乙 酯 50ml 使 溶解 ， 用 氧化 钠 溶液 (29 一 100) 
提取 2 次 ， 每 次 50ml， 合 并 下 层 水 相 ， 用 乙酸 乙 酯 50ml 提 
取 ， 分 取 下 层 水 相 ， 用 三 毛 甲 烷 提 取 2 次 ， 每 次 50ml， 合 
并 三 毛 甲 烷 层 ， 水 浴 燕 干 ， 残 酒 用 三 毛 甲 烷 15ml 溶解 ， 滤 
过 ， 并 用 少量 三 氢 甲 烷 洗 涤 滤 器 ， 合 并 滤液 ， 蒸 干 ， 直 至 无 
三 氰 甲烷 和 乙酸 乙 酯 气味 ， 残渣 于 60C 真空 干燥 1 小 时 ， 
冷却 ， 称 量 ， 含 游离 聚 乙 二 醇 为 17%~27%。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 
定 ， 含 水 分 不 得 过 3. 0%。 

炽 灼 残 污 ” 不 得 过 0. 3% (通则 0841) 。 

重金 属 取 本 品 2.0g， 依 法 检查 (通则 0821 第 三 法 )， 
含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

脂肪 酸 组 成 ” 取 本 品 约 0.1g， 置 25ml 锥 形 瓶 中 ， 加 
0. 5mol/L 所 氧化 钠 的 甲醇 溶液 2ml， 振 摇 使 溶解 ， 加 热 回 
流 30 分 钟 ， 沿 冷凝 管 加 入 14% 三 气 化 硼 的 甲醇 溶液 2ml， 
加 热 回流 30 分 钟 ， 沿 冷凝 管 加 和 人 正 庚 烷 4ml， 加 热 回流 5 
分 钟 ， 放 冷 ， 加 饱和 和 氮 化 钠 溶 液 10ml， 振 摇 15 秒 ， 加 入 饱 
和 和 氯 化 钠 溶液 至 瓶颈 部 ， 混 匀 ， 静 置 分 层 ， 取 上 层 液 2ml， 
用 水 洗涤 3 次 ， 每 次 2ml， 上 层 液 经 无 水 硫酸 钠 干 燥 。 照 气 
相 色 谱 法 (通则 0521) 测 定 ， 以 聚 乙 二 醇 为 固定 液 的 毛细 管 
柱 为 色谱 柱 ， 柱 温 按 程序 升温 ， 初 始 温度 170C 保持 2 分 
钟 ， 再 以 每 分 钟 10 升温 至 240'C ， 维 持 数 分 钟 ; 检测 器 为 
氢 火 焰 离 子 化 检测 器 (FID) ， 检 测 器 温度 为 260"C ， 进 样 口 
温度 为 250'C; 载 气 为 氮气 ， 流 速 为 2ml/min， 分 流 比 为 
10 : 1。 取 上 层 液 lxl， 注 人 气相 色谱 仪 ， 出 峰 顺序 为 棕榈 酸 
甲 酯 、 硬 脂 酸 甲 酯 ， 棕 榴 酸 甲 酯 与 硬 脂 酸 甲 酯 的 分 离 度 不 小 
于 5.0， 记 录 色 谱 图 至 硬 脂 酸 甲 酯 峰 保 留 时 间 的 3 倍 。 按 归 
一 化 法 以 峰 面积 计算 ， 含 硬 脂 酸 不 少 于 40.0%， 含 硬 脂 酸 
和 棕榈 酸 的 总 和 不 少 于 90. 0%。 

砷 盐 取 本 品 0.67g， 依 法 检查 (通则 0822 第 二 法 )， 
含 砷 不 得 超过 0. 0003% 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 增 溶剂 、 乳 化 剂 和 基质 。 

【贮藏 】 密 闭 ， 在 阴凉 干燥 处 保存 。 
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(Cse Ho Mg0O, ) 与 棕 桐 酸 镁 (Ca He MgO ) 为 主要 成 分 的 混合 
物 。 按 干燥 品 计算 ， 含 Mg 应 为 4. 0 中 一 5. 0%% 。 

【性 状 】 本 品 为 白色 轻松 无 砂 性 的 细 粉 ; 微 有 特 自 ;与 
皮肤 接触 有 滑 肤 感 ， 

本 品 在 水 、 乙 醇 或 乙醚 中 不 溶 。 

【 监 别 了 (1) 取 本 品 5. 0g， 置 圆 底 烧 瓶 中 ， 加 无 过 氧化 
物 乙 醚 50ml、 稀 硝酸 20ml 与 水 20ml， 加 热 回流 至 完全 溶 
解 ， 放 冷 ， 移 至 分 液 漏斗 中 ， 振 播 ， 放 置 分 层 ， 将 水 层 移 人 
另 一 分 液 漏 斗 中 ; 用 水 提取 乙醚 层 2 次 ， 每 次 4ml， 合 并 水 
层 ; 用 无 过 氧化 物 乙 醚 15ml 清洗 水 层 ， 将 水 层 移 人 50ml 量 
瓶 中 ， 加 水 稀 至 刻度 ， 播 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 ， 应 显 镁 盐 的 
鉴别 反应 (通则 0301) 。 

(2) 在 硬 脂 酸 与 棕榈 酸 相 对 含量 检查 项 下 记录 的 色谱 图 
中 ， 供 试 品 溶液 色谱 中 两 主峰 的 保留 时 间 应 分 别 与 对 照 品 溶 
液 两 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 酸 碱 度 ” 取 本 品 1. 0g， 加 水 20. 0ml， 水 浴 上 加 
热 1 分钟 并 时 时 振 扬 ， 放 冷 ， 滤 过 ， 取 续 滤 液 10. 0ml， 加 
溴 麻 香 草 酚 蓝 指示 液 0.05ml， 用 盐酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 或 
氢气 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 至 溶液 颜色 发 生变 化 ， 滴 定 
液 用 量 不 得 过 0. 05ml。 

握 化 物 量 取 鉴别 (1) 项 下 的 供 试 品 溶液 1. oml， 依 法 
检查 (通则 0801), 与 标准 氢化 钠 溶液 10. 0ml 制 成 的 对 照 液 
比较 ， 不 得 更 浓 (0. 10%)。 

硫酸 盐 量 取 鉴别 (1) 项 下 的 供 试 品 溶液 1.0ml， 依 法 
检查 (通则 0802)， 与 标准 硫酸 钾 溶 液 6. 0ml 制 成 的 对 照 液 
比较 ,不 得 更 浓 (0.6%)。 

干燥 失重 取 本 品 ， 在 80 干燥 至 恒 重 ， 减 失重 量 不 
得 过 5.0%( 通 则 0831) 。 

铁 盐 ” 取 本 品 0.50g， 炽 灼 灰 化 后 ， 加 稀 盐酸 5ml 与 水 
10ml， 者 沸 ， 放 冷 ， 滤 过 ， 滤 液 加 过 硫酸 铵 50mg， 用 水 稀 
释 成 35ml， 依 法 检查 (通则 0807)， 与 标准 铁 溶 液 5. 0ml 用 
同一 方法 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 深 (0. 01% ) 。 

销 盐 ” 取 本 品 0. 05g 两 份 ， 精 量 称 定 ， 分 别 置 高 压 消 解 
鲜 中 ， 一 份 中 加 硝酸 2ml 消化 后 ， 定 量 转移 至 100ml 量 瓶 
中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 另 一 份 中 精 
密 加 入 标准 锅 溶 液 ( 精 密 量 取 锁 单元 素 标准 溶液 适量 ， 用 水 
定量 稀释 制 成 每 Iml 中 含 包 0. 3pg 的 溶液 )0. 5ml， 同 法 操 
作 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 原子 吸收 分 光 光 度 法 (通则 0406 第 
二 法 )， 在 228. 8nm 的 波长 处 分 别 测定 上 吸光度， 计算 ， 应 符 
合 规定 (0. 0003% ) 。 

镍 盐 取 本 品 0.05g 两 份 ， 精 量 称 定 ， 分 别 置 高 压 消 解 
饶 中 ， 一 份 中 加 硝酸 2ml 消化 后 ， 定 量 转移 至 10ml 量 瓶 中 ， 
加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 另 一 份 中 精密 加 
人 标准 镍 溶液 (精密 量 取 镍 单元 素 标准 溶液 适量 ， 用 水 定量 
稀释 制 成 每 1ml 中 含 镍 0, 5pg 的 溶液 )0. 5ml， 同 法 操作 ， 作 
为 对 照 品 溶液 。 照 原子 吸收 分 光 光 度 法 (通则 0406 第 二 法 )， 
在 232. 0nm 的 波长 处 分 别 测定 吸光 度 ， 计 算 ， 应 符合 规定 


硬 脂 酸 镁 


(0. 0005 % ) 。 

重金 属 取 本 品 2.0g， 缓 缓 炽 灼 至 完全 火化， 放 冷 ， 
加 硫酸 0.5 一 1.0ml， 使 丛 润 湿 ， 低 温 加 热 至 硫酸 路 尽 ， 
加 硝酸 0.5ml， 蒸 干 ,， 至 氧化 氮 燕 气 除 尽 后 ， 放 冷 ， 在 
500~600 必 炽 灼 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 2ml， 置 水 
浴 上 燕 千 后 加 水 15ml 与 稀 醋 酸 2ml， 加 热 溶解 后 ， 放 冷 ， 
加 醋酸 盐 缓 冲 液 (pPH3. 5)2ml 与 水 适量 使 成 25ml， 依 法 
检查 (通则 0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 
十 五 。 

硬 脂 酸 与 棕 枸 酸 相 对 含量 取 本 品 0.1g， 精 密 称 定 ， 
置 锥 形 瓶 中 ， 加 三 氟 化 硼 的 甲醇 溶液 [ 取 三 气 化 硼 一 水 合 物 
或 二 水 合 物 适量 (相当 于 三 气 化 硼 14g)， 加 甲醇 溶解 并 稀释 
至 100ml， 扬 匀 ]」] 5ml， 播 匀 ， 加 热 回流 10 分 钟 使 溶解 ， 从 
冷凝 管 加 正 庚 烷 4ml， 再 回流 10 分 钟 ， 冷 却 后 加 饱和 氯 化 
钠 溶液 20m1， 振 播 ， 静 置 使 分 层 ， 将 正 庚 烷 层 通过 装 有 无 
水 硫酸 钠 0. 1g( 预 先 用 正 庚 烷 洗涤 ) 的 玻璃 柱 ， 作 为 供 试 品 
溶液 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 。 用 聚 乙 二 醇 20M 为 
固定 相 的 毛细 管 柱 ， 起 始 温度 70C ， 维 持 2 分 钟 ， 以 每 分 
钟 5C 的 速率 升温 至 240C， 维 持 5 分 钟 ， 进 样 口 温度 为 
220C ， 检 测 器 温度 为 260'C 。 分 别称 取 棕 榈 酸 甲 酯 与 硬 脂 
酸 甲 酯 对 照 品 适 量 ， 加 正 庚 烷 制 成 每 1ml 中 分 别 约 含 15mg 
与 10mg 的 溶液 ， 取 lp 注入 气 相 色 谱 仪 ， 棕 枸 酸 甲 酯 峰 与 
硬 脂 酸 甲 酯 峰 的 分 离 度 应 大 于 3.0。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 
lml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 正 庚 烷 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 取 lnl 
注入 气相 色谱 仪 ， 调 节 检 测 灵敏 度 ， 使 棕榈 酸 甲 酯 峰 与 硬 脂 
酸 甲 酯 峰 应 能 检 出 。 再 取 供 试 品 溶液 1p1 注入 气相 色谱 仪 ， 
记录 色谱 图 ， 按 下 式 面积 归 一 化 法 计算 硬 脂 酸 镁 中 硬 脂 酸 在 
脂肪 酸 中 的 百 分 含 量 。 


硬 脂 酸 百 分 含量 (%) 一 各 X100% 


式 中 A 为 供 试 品 中 硬 脂 酸 甲 酯 的 峰 面积 ; 
B 为 供 试 品 中 所 有 脂肪 酸 酯 的 峰 面积 。 

同 法 计算 硬 醋酸 镁 中 棕 枸 酸 在 总 脂肪 酸 中 的 百 分 含 量 。 
硬 脂 酸 相 对 含量 不 得 低 于 40%， 硬 脂 酸 与 棕 枸 酸 相 对 含量 
的 总 和 不 得 低 于 90% 。 

微生物 限度 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106)， 每 1g 供 试 品 中 需 氧 菌 总 数 不 得 过 1000cfu、 霉 菌 和 
酵母 菌 总 数 不 得 过 100cfu， 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0.2g， 精 密 称 定 ， 加 正 丁 醇 -无 水 
乙醇 (1 : 1) 溶 液 50ml， 加 浓 氨 溶液 5ml 与 氨 - 氧 化 锭 缓冲 液 
(pH10.0) 3ml， 再 精密 加 人 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴 定 液 
(0, 05mol/L) 25ml 与 铬 黑 T 指示 剂 少许 ,， 混 名， 于 40 一 
50C 水 滩 上 加 热 至 溶液 澄清 ， 用 锌 滴定 液 (0. 05mol/L) 滴 定 
至 溶液 自 蓝 色 转 变 为 紫色 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校 
正 。 每 lml 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴 定 液 (0.05mol/L) 相 当 于 
1. 215mg 的 Mg。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 润 滑 剂 。 


* $87 。 
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贮藏】 密闭 保存 。 


硝 酸 钊 
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了 Potassium Nitrate 


KNO: 101. 10 
[7757-79-1] 

本 品 按 干 燥 品 计算 ， 含 KNO; 不 得 少 于 99.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 无 色 透 明 结晶 。 

本 品 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 微 溶 。 

【鉴别 】 本 品 显 钾 盐 与 硝酸 盐 的 鉴别 反应 (通则 0301) 。 

【检查 】 酸 碱 度 ” 取 本 品 1. 0g， 加 新 沸 冷 水 10ml 使 溶 
解 ， 加 入 省 麻 香 草 酚 蓝 指 示 液 1 滴 用 盐酸 滴定 液 
(0. 01molL) 或 所 氧化 钠 滴 定 液 (0.01molL)7 滴 定 至 溶液 变 
色 ， 消 耗 滴定 液体 积 不 得 过 0. 5ml。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 1.0g， 加 水 10ml 使 溶 
解 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 应 澄清 无 色 。 

毛 化 物 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0801) 与 标准 氯 
化 钠 溶液 2. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0.002%% ) 。 

硫酸 盐 取 本 品 1.0g. 依法 检查 (通则 0802) 与 标准 硫 
酸 钾 溶液 1. 5ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0.015%%) 。 

还 原 性 物质 ” 取 本 品 1. 0g， 加 水 10ml 使 溶解 ， 加 稀 硫 
酸 0. 5ml 与 碘 化 锌 淀粉 指示 液 2ml， 溶液 2 分 钟 内 不 变 蓝 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 约 lg， 精 密 称 定 ， 在 105C 干 燥 至 恒 
重 , 减 失 重量 不 得 过 0. 5%( 通 则 0831) 。 

铵 盐 ” 取 本 品 0.4g， 依 法 检查 (通则 0808)， 与 标准 氨 
化 铵 溶液 2. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 005%)。 

钙 盐 ” 取 本 品 2. 0g， 加 水 15ml 使 溶解 ， 作 为 供 试 品 溶 
液 。 取 醇 制 标准 钙 溶 液 ( 精 密 称 取 碳 酸 钙 2.50g8， 置 1000ml 
量 瓶 中 ， 加 醋酸 12ml， 加 水 适量 溶解 后 并 用 水 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 ， 作 为 钙 溶 液 贮 备 液 。 临 用 前 ， 精 密 量 取 钙 溶液 贮备 液 
i0ml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 乙醇 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 每 1ml 
相当 于 钙 0. 1mg)0. 2ml1， 置 纳 氏 比 色 管 中 ， 加 4%% 草 酸 铵 溶 
液 1ml，1 分 钟 后 ， 加 稀 醋酸 1ml 与 供 试 品 溶液 15ml 的 混合 
液 ， 摇 匀 ， 放 置 15 分 钟 ， 作 为 供 试 品 管 ; 另 取 纳 氏 比 色 管 ， 
加 入 醇 制 标准 钙 溶 液 0. 2ml，4% 草 酸 铵 溶液 Iml，1 分 钟 
后 ， 加 入 标准 钙 溶 液 ( 临 用 前 ， 精 密 量 取 钙 溶液 贮备 液 1ml， 
置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 扬 名。 每 1ml 相当 于 钙 
10ug)10. 0ml， 稀 醋酸 1ml 与 水 5ml， 摇 匀 ， 放 置 15 分 钟 ， 
作为 对 照 液 管 。 供 试 品 管 与 对 照 液 管 比较 ， 不 得 更 浓 
(0. 0055% ) 。 

铁 盐 ” 取 本 品 2. 0g， 依 法 检查 (通则 0807)， 与 标准 铁 
溶液 2. 0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0. 001%)。 

钠 盐 ” 取 本 品 1.0g， 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻 
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度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 120'C 干 燥 2 小 时 后 的 基 
准 氯 化 钠 0. 509g( 相 当 于 钠 0. 2g8)， 用 水 稀释 制 成 每 1ml 分 
别 含 钠 0. 5pg、1. 0pg、1. 5pg、2. 0pg 的 对 照 品 溶液 。 照 原 
子 吸收 分 光 光 度 法 (通则 0406 第 一 法 ) ， 在 589. 0nm 的 波长 
处 测定 ， 以 水 为 空白 溶液 ， 按 多 点 工作 曲线 法 ， 计 算 。 含 钠 
不 得 过 0. 10%% 。 

重金 属 ” 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 
含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 0. 2g， 精 密 称 定 ， 加 水 20ml 溶解 ， 
转移 至 已 处 理 好 的 强酸 性 阳离子 交换 树脂 柱 中 ， 用 水 洗涤 树 
提 柱 ( 约 3ml/min 的 流量 ) ， 收 集 交 换 液 及 洗涤 液 约 250ml， 
加 酚 酸 指示 液 1ml， 用 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (0. lmol/L) 滴 定 至 终 
点 。 每 lml 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (0.1molL) 相 当 于 10.11mg 
的 KNO,。 

阳离子 交换 树脂 处 理 方法 为 : 取 钠 盐 状态 阳离子 交换 树 
和 E15g， 加 水 适量 ,转移 至 离子 交换 柱 中 ， 自 顶端 加 2mol/L 
盐酸 溶 被 30 一 40ml， 开 启 活塞 ， 使 盐酸 浸润 树脂 后 关闭 活 
塞 ， 浸 泡 过 夜 ， 用 新 沸 过 的 冷水 300 一 500ml 洗涤 树脂 柱 ， 
并 取 最 后 的 洗 液 100ml， 加 酚 酝 指示 液 2 一 3 滴 与 氨 氧 化 钠 
滴定 液 (0. 1molL)1 滴 ， 如 显 粉 红色 ， 即 可 供 试验 用 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 渗 透 压 调节 剂 。 

【贮藏 】 密 闭 保存 。 


硫 酸 


Liusuan 
Sulfuric Acid 


HSO, 98.08 
[7664-93-9] 

本 品系 将 焙烧 含 硫 矿 产生 的 二 氧化 硫 通过 五 氧化 二 钒 的 
作用 ， 转 化 为 三 氧化 硫 ， 再 通 入 水 中 制 得 。 含 硫酸 (H;SO,) 
不 得 少 于 95. 0% (g/g)。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 、 无 臭 的 澄清 油状 液体 ;吸水 性 强 ， 
能 与 水 或 乙醇 互 深 ， 同 时 释放 大 量 的 热 。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 为 1. 831 一 1. 849。 

【鉴别 】 本 品 显 硫酸 盐 的 鉴别 反应 (通则 0301) 。 

【检查 】 溶 液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 5. 0ml， 缓 缓 加 至 
冷水 30ml 中 ， 放 冷 ， 加 水 稀释 至 50ml， 依 法 检查 (通则 0901 
与 通则 0902) ， 溶 液 应 澄清 无 色 。 

氢化 物 ” 取 本 品 2. 0g(1. 1ml)， 依 法 检查 (通则 0801)， 
与 标准 氯 化 钠 溶液 10. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 
(0. 005 % ) 。 

还 原 性 物质 ” 取 本 品 5. 0g(2. 8ml) ， 组 组 加 至 冷水 15ml 
中 ( 冰 浴 中 操作 )， 冷却 后 ， 加 水 稀释 至 25ml， 加 0. 001mol/L 
高 锰 酸 钾 溶 液 0. 10ml， 摇 匀 ， 与 亚硫酸钠 溶液 (每 lml 中 含 
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SO 10pg)5.0ml， 自 “加 水 稀释 至 25ml” 起 ， 同 法 制 得 的 
对 照 溶液 比较 ， 颜 色 不 得 更 浅 。 

炽 灼 残 洽 ” 取 本 品 40g(22ml)， 燕 干 后 ， 依 法 检查 ( 通 
则 0841)， 遗 留 残渣 不 得 过 2mg(0. 005%)。 

铁 盐 取 本 品 10g(5. 5ml)， 燕 干 并 炽 灼 至 硫酸 蒸气 除 
尽 ， 放 冷 ， 在 残渣 中 加 稀 盐酸 1ml， 缓 组 加 热 使 溶解 ， 并 用 
水 稀释 至 25ml; 取 1ml， 用 水 稀释 至 10ml， 依 法 检查 (通则 
0807) ,与 标准 铁 溶 液 1. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 
(0. 0025%% ) 。 

重金 属 取 本 品 4.0g(2. 2ml)， 加 至 0.1% 碳 酸 钠 溶液 
10ml 中 ， 燕 干 ， 依 法 检查 (通则 0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 
得 过 百 万 分 之 五 。 

砷 盐 取 本 品 2.0g(1.1ml)， 加 至 水 约 20ml 中 ， 放 冷 ， 
用 水 稀释 至 25ml， 依 法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规 
定 (0.0001%)。 

【含量 测定 】 精 密 称 取 本 品 约 1. 8g8， 置 贮 有 水 约 20ml 的 
具 塞 锥 形 瓶 中 ， 加 水 25ml 与 甲 基 红 指示 液 2 滴 ， 用 所 氧化 钠 
滴定 液 (lmolIL) 滴 定 。 每 1ml 氨 氧 化 钠 滴定 液 (LmolL) 相 当 
于 49. 04mg 的 H;SO,。 

【类 别 】 药 用 辅料 ，pH 值 调节 剂 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 


硫 酸 钉 


Liusuangai 
Calcium Sulfate 


CaSO,; . 2H;O 172.17 
[10101-41-4] 

本 品 由 碳酸 钙 与 硫酸 反应 或 氮 化 钙 溶 液 与 可 溶性 硫酸 盐 
反应 制 得 。 以 炽 灼 品 计算 ， 含 CaSO, 不 得 少 于 99. 0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 粉末 ; 无 臭 ， 无 味 。 

本 品 在 水 中 微 深 ， 在 乙醇 中 不 溶 。 

【鉴别 】 取 本 品 ， 加 稀 盐酸 使 溶解 ， 溶 液 显 钙 盐 与 硫酸 
盐 的 鉴别 反应 (通则 0301) 。 

【检查 】 和 酸碱度 ” 取 本 品 1. 5g， 加 水 15ml， 振 播 5 分 
钟 ， 放 置 5 分 钟 ， 滤 过 ; 取 续 滤液 10ml， 加 氢 氧 化 钠 滴 定 
液 (0.01mol/L)0.25ml， 加 酚 栈 指示 液 0. 1ml， 应 显 红色 ， 
加 盐酸 滴定 液 (0. 01mol/L)0. 30ml， 应 变 为 无 色 ， 再 加 甲 基 
红 指示 液 0. 2ml， 应 显 橙 红 色 。 

氢化 物 取 本 品 0.50g， 加 硝酸 溶液 (1 一 2)5ml 与 水 
40ml， 振 摇 使 溶解 ， 依 法 检查 (通则 0801)， 与 标准 氯 化 钠 
溶液 9. 0ml 制 成 的 对 照 溶液 比较 ， 不 得 更 浓 (0.018%)。 

碳酸 盐 取 本 品 1.0g， 加 水 5ml， 混 匀 ， 滴 加 稀 盐 酸 ， 
不 得 发 生 泡 沸 。 

炽 灼 失重 ” 取 本 品 1.0g， 在 700~800'C 炽 灼 至 恒 重 ， 
减 失 重量 应 为 19.0%% 一 23.0%%。 

铁 盐 取 本 品 0.20g， 加 过 硫酸 匀 50mg 与 稀 盐 酸 


硫 酸 银 


10ml， 振 摇 溶 解 后 ， 加 水 稀释 使 成 50ml， 加 硫 氰 酸 铵 试 液 
5. 0ml， 扬 名， 依法 检查 (通则 0807)， 与 标准 铁 溶 液 2. 0ml 
用 同一 方法 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 深 (0.01%)。 

重金 属 “” 取 本 品 2.5g， 加 盐酸 2ml 与 水 15ml， 加 热 至 
沸 ， 放 冷 ， 加 酚 酸 指示 液 2 滴 ， 滴 加 浓 氨 溶 液 至 溶液 颜色 恰 
变 为 粉红 色 ， 加 冰 酷 酸 0. 5ml， 加 水 稀释 至 25ml， 滤 过 ， 取 
滤液 12ml 作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 滤 液 2ml， 加 标准 铅 溶液 
1. 0ml， 加 水 稀释 至 12ml， 作 为 对 照 溶液 ， 再 取 滤 液 2ml， 
加 水 10ml， 作 为 空白 溶液 。 将 上 述 三 种 溶液 分 别 置 25ml 纳 
氏 比 色 管 中 ， 加 栈 酸 盐 缓 冲 液 (pH3.5)2ml， 摇 匀 ， 分 别 加 
硫 代 乙 酰胺 试 液 1. 2ml， 摇 名， 放置 2 分 钟 。 空 白 溶液 所 显 
的 颜色 应 浅 于 对 照 溶液 所 显 的 颜色 ， 供 试 品 溶液 如 显 色 ， 与 
对 照 溶液 比较 ， 不 得 更 深 (0. 001%)。 

砷 盐 取 本 品 0.20g， 加 10% 盐 酸 溶液 10ml， 置 50'C 
水 浴 加 热 5 分 钟 使 溶解 ， 加 盐酸 5ml 与 水 21ml， 依 法 检查 
(通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 001%)。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0. 2g， 精 密 称 定 ， 加 稀 盐 酸 10ml 
与 水 100ml， 加 热 并 振 揪 使 溶解 ， 放 冷 ， 在 搅拌 下 精密 加 乙 
二 胺 四 醋酸 二 钠 滴 定 液 (0.05mol/L)20ml， 摇 名 ， 加 氨 氧 化 
钠 溶液 (1 一 5)15ml 与 钙 紫 红 素 指示 剂 0. 1g,， 继 以 乙 二 胺 四 
醋酸 二 钠 滴 定 液 (0.05mol/L) 滴 定 至 溶液 由 紫色 变 为 蓝 色 ， 
每 lml 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴 定 液 (0.05mol/L) 相 当 于 
6. 807mg 的 CaSO 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 稀 释 剂 。 

【贮藏 】 谈 光 ， 密 封 保存 。 


硫 酸 名 


Liusuanid 


Aluminum Sulfate 


Al (SO,)s . zH;O 
[17927-65-0] 
本 品系 以 铝 土 矿 在 加 压条 件 下 与 硫酸 反应 ,或 以 氢 氧 化 
铝 与 硫酸 反应 制 得 。 含 有 不 同 数量 结晶 水 ， 含 Al (SO4 ): 应 
为 54.0%~59.0%。 
【性 状 了 本 品 为 无 色 或 白色 结晶 或 结晶 性 粉末 。 
本 品 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 中 几乎 不 溶 。 
【鉴别 】 本 品 的 水 溶液 显 铝 盐 与 硫酸 盐 的 鉴别 反应 (通则 
0301) 。 
【检查 】 酸 度 ” 取 本 品 0.5g， 加 水 25ml 溶解 后 ， 依 法 
测定 (通则 0631)，pH 值 应 为 2.5 一 4.0。 
溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 2.5g， 加 水 50ml 溶解 
后 ， 洲 液 应 无 色 ( 通 则 0901 第 一 法 ); 如 显 浑浊 ,与 3 号 浊 
度 标准 (通则 0902) 比较， 不 得 更 浓 。 
皱 盐 取 本 品 0.4g， 加 水 100ml 使 溶解 后 ， 取 10ml 依 
法 检查 (通则 0808)， 应 符合 规定 (0. 05%)。 


» 589 。 


硫 酸 铁 


水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 
定 ， 含 水 分 应 为 41.0% ~46.0%。 

碱 金属 与 碱土 金属 盐 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 150ml 溶解 
后 ， 煮 沸 ， 滴 加 甲 基 红 指示 液 2 滴 ， 加 和 氨 试 液 使 溶液 呈 明 显 
黄色 ， 加 热 水 稀释 至 150ml。 趁 热 滤 过 ， 取 续 滤 液 75ml 菠 
干 ， 于 600 它 炽 灼 至 恒 重 ， 残 留 物 不 得 过 2mg(0. 4%)。 

铁 盐 ” 取 本 品 0. 1g， 依 法 检查 (通则 0807)， 与 标准 铁 
溶液 1. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 (0.01%%) 。 

重金 属 取 本 品 1.0g， 加 水 23ml 溶解 ， 加 醋酸 盐 缓 冲 
液 (pH3.5)2ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 含 重金 属 不 
得 过 百 万 分 之 二 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 1. 5g， 精 密 称 定 ， 置 50ml 量 瓶 
中 ， 加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 名 ,精密 量 取 10ml， 置 
250ml 锥 形 瓶 中 ， 精 密 加 入 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴 定 液 
(0. 05mol/L)25ml， 加 醋酸 -醋酸 馆 缓 冲 液 L(pPH4. 5)20ml， 
加 热 至 近 沸 ， 并 保持 5 分 钟 ， 放 冷 ， 加 乙醇 50ml， 加 双 
硫 及 指示 液 ( 取 双 硫 脉 25. 6mg， 加 乙醇 溶解 并 稀释 至 
100ml， 冷 处 保存 2 个 月 )2ml， 用 锌 滴定 液 (0.05mol/L) 
滴定 至 亮 粉色 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 
lml 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴 定 液 (0.05molML) 相当 于 
8,. 554mg 的 Al, (SO, );。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 助 悬 剂 。 

【贮藏 】 密 闭 保存 。 


硫 酸 匀 


Liusuan’ an 


Ammonium Sulfate 


(NH,):SO, 132. 14 
[7783-20-2] 

本 品 含 (ONH4):SO, 应 为 99.0%% 一 100.5%%。 

性状】 本 品 为 无 色 或 白色 晶体 或 颗粒 。 

本 品 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 不 溶 。 

【鉴别 〗 本 品 的 水 溶液 (1 一 20) 显 外 盐 和 硫酸 盐 的 鉴别 反 
应 (通则 0301)。 

【检查 】 酸 度 ” 取 本 品 1. 0g， 加 水 20ml 使 溶解 ， 依 法 
测定 (通则 0631)，pH 值 应 为 5. 0 一 6. 0。 

氮 化 物 取 本 品 2.0g， 依 法 检查 (通则 0801) ,与 标准 
氯 化 钠 溶液 1.0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 
(0. 0005% ) 。 

磷酸 盐 取 本 品 4.0g， 加 0. 5mol/L 硫酸 溶液 25ml 使 
溶解 ， 加 钥 酸 捷 硫 酸 溶 液 ( 取 钼 酸 铵 5g， 置 100ml 量 瓶 中 ， 
加 0. 5mol/L 硫酸 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 即 得 ) 和 对 甲 氨 
基 茶 酚 硫 酸 盐 溶液 ( 取 对 甲 氨基 共 酚 硫酸 盐 0.2g， 加 水 
100ml， 加 亚 硫 酸 氢 钠 20g， 搅拌 使 溶解 ， 即 得 。 置 于 密闭 
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容器 中 ， 可 保存 1 个 月 ) 各 1ml， 室 温 放 置 2 小 时 ， 如 显 色 ， 
与 标准 磷酸 盐 溶 液 (精密 称 取 在 105 干燥 2 小 时 的 磷酸 二 
气 钾 0. 1433g， 置 1000ml 量 瓶 中 ， 加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 
扬名。 精密 量 取 10ml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
播 匀 即 得 。 每 1ml 相当 于 10pg 的 PO,)2. 0ml 同 法 制 成 的 对 
照 液 比较 ， 不 得 更 深 (0. 0005%)。 

硝酸 盐 ” 取 本 品 1.0g， 置 试管 中 ， 加 水 5ml 使 溶解 ， 
于 冰 浴 中 冷却 ， 加 10% 握 化 钾 溶液 0. 4ml 与 0.1% 二 茶 胺 硫 
酸 溶 液 0. ml， 摇 匀 ， 绥 缓 滴 加 硫酸 5ml， 摇 匀 ， 将 试管 于 
50C 水 浴 中 放置 15 分 钟 ， 洲 液 产生 的 蓝 色 与 标准 硝酸 盐 溶 
液 [ 取 硝 酸 钾 0. 163g， 加 水 溶解 并 稀释 至 100ml， 摇 匀 ， 精 
密 量 取 1ml， 加 水 稀释 成 100ml， 播 匀 ， 即 得 (每 1ml 相当 于 
10uwg NO )] 1.0ml， 加 无 硝酸 盐 的 水 4ml， 用 同一 方法 处 理 
后 的 颜色 比较 ， 不 得 更 深 (0. 001%)。 

水 中 不 溶 物 ” 取 本 品 20g， 置 烧杯 中 ， 加 水 200ml 使 溶 
解 ， 置 水 浴 上 加 热 1 小 时 。 趁 热 将 溶液 用 已 恒 重 的 G2 垂 融 
漏斗 滤 过 ， 并 用 热 水 洗 涤 烧 杯 及 漏斗 ,在 105 仿 干燥 至 恒 
重 ， 遗 留 残渣 不 得 过 0. 005%。 

炽 灼 残 演 ” 取 本 品 20g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 残 
渣 不 得 过 0. 005% 。 

铁 盐 ” 取 本 品 2.0g， 加 水 40ml， 盐酸 2ml， 依 法 检查 
(通则 0807)， 与 标准 铁 溶 液 1. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 
得 更 深 (0. 0005% ) 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 1. 25g， 精 密 称 定 ， 置 250ml 锥 形 
瓶 中 ， 加 水 50ml 使 溶解 ， 精 密 加 氧 氧化 钠 滴定 液 (Lmol/L) 
25ml， 将 玻璃 漏斗 置 于 瓶 口 ， 煮 沸 15 一 20 分 钟 ， 直 至 溶液 
中 的 氮气 完全 逸 出 (使 石 茵 试纸 呈 中 性 )， 放 冷 ， 加 磨 香 草 酚 
蓝 指示 液 3 滴 ， 用 硫酸 滴定 液 (0. 5mol/L) 滴 定 ， 并 将 结果 
用 空白 试验 校正 。 每 1ml 硫酸 滴定 液 (0. 5mol/L) 相 当 于 
66. 07mg 的 (NH,);SO,。 

【类 别 】〗 药 用 辅料 ， 缓 冲剂 。 

【贮藏 】 密 闭 保 存 。 


硫酸 羟 隆 呆 
Liusuangqiangkuilin 
Oxyquinoline Sulfate 


OH 


N 
FN | ,Hs0,, H2O 


(Cs H; NO),; »« HiSO, + H:O 406.42 
[134-31-6] 
本 品 为 8- 羟基 暑 啉 硫酸 盐 一 水 合 物 。 按 无 水 物 计 算 ， 含 
(Cs H NO),。 Hz SO, 应 为 97.0%~101,0%。 
【性 状 】 本 品 为 黄色 结晶 性 粉末 。 
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本 品 在 水 中 极 易 溶解 ， 在 甲醇 中 易 深 ， 在 乙醇 中 微 溶 ， 
在 丙酮 或 乙醚 中 几乎 不 溶 。 

攻 鉴 别 】 了 (1)? 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 ( 石 旺 糊 法 ) 应 与 对 照 
品 的 图 谱 一 致 (通则 0402) 。 如 不 一 致 ， 取 供 试 品 和 对 照 品 
用 水 溶解 ， 滤 过 ;滤液 燕 干 ， 残 酒 置 干燥 器 中 放置 过 夜 ， 同 
法 测定 比较 。 

(2) 本 品 的 水 溶液 (1 一 10) 显 硫酸 盐 的 鉴别 反应 (通则 
0301) 。 

【检查 】 水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 
法 1) 测 定 ， 含 水 分 应 为 4. 0%~6.0%。 

炽 灼 残 酒 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 3%，。 

重金 属 ” 取 炊 灼 残 渣 项 下 遗留 的 残 酒 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0. 1g， 精 密 称 定 ， 置 具 塞 锥 形 瓶 
中 ， 加 冰 醋 酸 30ml 溶解 后 ， 精 密 加 省 滴定 液 (0.05mol/L) 
25mi， 和 再 加 省 化 钾 溶 液 (3 一 20)10ml 与 盐酸 10ml,， 立即 密 
塞 ， 播 义 ， 在 瞳 处 放置 15 分 钟 。 迅 速 加 入 碘化钾 溶液 (1 一 
10)10ml， 水 100ml， 密 塞 ， 振 摇 。 用 水 冲洗 瓶 壁 ， 振 摇 ， 
用 硫 代 硫酸 钠 滴定 液 (0. ImolL) 滴 定 ， 至 近 终 点 时 加 淀粉 
指示 液 3ml， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 溴 滴 
定 液 (0.05mol/L) 相 当 于 4. 855mg 的 (Cs H; NO),，H;SO,。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 抑 菌 剂 。 

【贮藏 】 密 闭 保存 。 


紫 氧 化 铁 


Zi Yanghuatie 
Purple Ferric Oxide 


本 品系 红 氧 化 铁 与 黑 氧 化 铁 按 一 定 比 例 混合 而 成 。 按 炽 
灼 至 便 重 后 计算 ， 含 FesO 〇 ;不 得 少 于 98. 0% 。 

【性 状 了 本 品 为 暗 紫 红色 粉末 ; 无 自 ， 无 味 。 

本 品 在 水 中 不 溶 ， 在 沸 盐 酸 中 易 溶 。 

【鉴别 】 取 本 品 约 0.1g， 加 稀 盐 酸 5ml， 者 沸 冷 却 后 ， 
溶液 显 铁 盐 的 鉴别 反应 (通则 0301) ， 

【检查 】 水 中 可 溶 物 ” 取 本 品 2. 0g， 加 水 100ml1， 置 水 
浴 上 加 热 回 流 2 小 时 ， 滤 过 ， 滤 渣 用 少量 水 洗涤 ,合并 滤液 
与 洗 液 ， 置 经 105 它 人 恒 重 的 蒸发 亚 中 ， 蒸 干 ， 在 105C 干燥 
至 便 重 ， 遗 留 残渣 不 得 过 10mg(0.5% ) 。 

酸 中 不 溶 物 取 本 品 2.0g， 加 盐酸 25ml， 置 水 浴 中 加 
热 使 溶解 ， 加 水 100ml， 用 经 105 忆 人 恒 重 的 4 号 垂 熔 寺 塌 滤 
过 ， 波 澶 用 盐酸 溶液 (1 一 100) 洗 涤 至 洗 液 无 色 ， 再 用 水 洗涤 
至 洗 液 不 显 氢化 物 的 反应 ， 在 105Y 它 干燥 至 恒 重 ， 遗 留 残渣 
不 得 过 6mg(0. 3% ) 。 

炽 灼 失重 ” 取 本 品 约 1. 0g， 精 密 称 定 ， 在 800C 炽 灼 至 
恒 重 ， 减 失重 量 不 得 过 4.0% (通则 0831)。 

银 盐 ” 取 本 品 0. 2g， 加 盐酸 5ml， 加 热 使 溶解 ， 滴 加 过 


辕 握 化 铁 


氧化 氢 试 液 1 滴 ， 再 加 10% 氢 氧化 钠 溶液 20ml1， 滤 过 ， 滤 
潭 用 水 10ml 洗涤 ， 合 并 滤液 与 洗 液 ， 加 硫酸 溶液 (2 一 10) 
10ml， 不 得 显 浑浊 。 

铝 取 本 品 2.5g， 置 100ml 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 加 0. 1mol/L 
盐酸 溶液 35ml， 搅 拌 1 小 时 ， 滤 过 ， 滤 酒 用 0. 1mol/L 盐酸 溶 
液 洗 涤 ， 合 并 滤液 与 洗 液 于 50ml 量 瓶 中 ， 加 0. 1molL 盐酸 
溶液 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 照 原子 吸收 分 光 
光度 法 (通则 0406)， 在 217. 0nm 的 波长 处 测定 。 另 取 标 准 铅 
溶液 2. 5ml， 置 50ml 量 瓶 中 ， 加 1mol/L 盐酸 溶液 5ml， 加 水 
稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 同 法 测定 。 供 试 品 溶液 的 吸光 度 不 得 大 
于 对 照 溶液 (0. 001%)。 

砷 盐 取 本 品 0.67g， 加 盐酸 7ml， 加 热 使 溶解 ， 加 水 
21ml， 滴 加 酸性 氯 化 亚 锡 试 液 使 黄色 褪去 ， 依 法 检查 (通则 
0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0003% ) 。 

【含量 测定 】 取 经 800C 炊 和 灼 至 恒 重 的 本 品 约 0. 15g， 精 
密 称 定 ， 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 加 盐酸 5ml， 置 水 浴 上 加 热 使 洲 
解 ， 加 过 氧化 氨 试 液 2m4， 加 热 至 沸 数 分 钟 ， 加 水 25ml， 放 
冷 ， 加 碘化钾 1. 5g 与 盐酸 2. sml， 密 塞 ， 播 义 ， 在 暗 处 静 
置 15 分 钟 ， 用 硫 代 硫酸 钠 滴定 液 (0. 1Imol/L) 滴 定 ， 至 近 终 
点 时 加 淀粉 指示 液 2, 5ml1， 继 续 滴定 至 蓝 色 消失 。 每 1ml 硫 
代 硫 酸 钠 滴定 液 (0. 1Imol/L) 相 当 于 7.985mg 的 Fe;O;。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 着 色 剂 和 包 衣 材料 等 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 


黑 氧 化 铁 


Hei Yanghuatie 
Black Ferric Oxide 


Fe,sO; * FeO 231.53 
[1317-61-9] 

本 品 按 炽 灼 至 恒 重 后 计算 ， 含 Fe: O; 不 得 少 于 96. 0%。 

【性 状 】 本 品 为 黑色 粉末 ; 无 丘 ， 无 际 。 

本 品 在 水 中 不 溶 ; 在 沸 盐 酸 中 易 溶 。 

【鉴别 〗 取 本 品 约 0. 1g， 加 稀 盐 酸 5ml， 煮 沸 冷 却 后 ， 
溶液 显 铁 盐 的 鉴别 反应 (通则 0301) 。 

【检查 】〗 水 中 可 溶 物 “ 取 本 品 2. 0g， 加 水 100ml， 置 水 
洽 上 加 热 回 流 2 小 时 ， 滤 过 ， 滤 渣 用 少量 水 洗涤 ， 合 并 滤液 
与 洗 液 ， 置 经 105 人 恒 重 的 蒸发 四 中 ， 燕 千 ， 在 105 干燥 
至 恒 重 ， 遗 留 残渣 不 得 过 10mg(0. 5%)。 

酸 中 不 溶 物 取 本 品 2. 0g， 加 盐酸 25ml， 置 水 浴 中 加 
热 使 溶解 ， 加 水 100ml， 用 经 105 忆 恒 重 的 4 号 垂 熔 寺 塌 滤 
过 ， 滤 渣 用 盐酸 溶液 (1-100) 洗 涤 至 洗 液 无 色 ， 再 用 水 洗涤 
至 洗 液 不 显 氯 化 物 的 反应 ， 在 105 人 干燥 至 恒 重 ， 遗 留 残渣 
不 得 过 6mg(0. 3%)。 

炽 灼 失重 ” 取 本 品 约 1. 0g， 精 密 称 定 ， 在 800 忆 炽 灼 至 
恒 重 , 减 失重 量 不 得 过 4.0% (通则 0831) 。 

钢 盐 取 本 品 0.2g， 加 盐酸 5ml， 加 热 使 溶解 ， 滴 加 过 
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氧化 氢 试 液 1 滴 ， 再 加 10% 毛 氧化 钠 溶 液 20ml， 滤 过 ， 滤 
潭 用 水 10ml 洗涤 ， 合 并 滤液 与 洗 液 ， 加 硫酸 溶液 (2 一 10) 
10ml， 不 得 显 浑浊 。 

铅 取 本 品 2.5g， 置 100ml 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 加 0. 1mol/L 
盐酸 溶液 35ml， 搅 拌 1 小 时 ， 滤 过 ， 滤 酒 用 0. lmol/L 盐酸 
溶液 洗涤 ， 合 并 滤液 与 洗 液 置 50ml 量 瓶 中 ， 加 0. lmol/L 
盐酸 溶液 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 照 原子 吸收 
分 光 光 度 法 (通则 0406) ， 在 217. 0nm 的 波长 处 测定 吸光 度 。 
另 取 标准 铅 溶液 2. 5ml， 置 50ml 量 瓶 中 ， 加 lmolL 盐酸 溶 
液 5ml， 加 水 稀释 至 刻度 ， 扬 匀 ， 同 法 测定 。 供 试 品 溶液 的 
吸光 度 不 得 大 于 对 照 溶液 (0. 001%)。 

砷 盐 取 本 品 0.67g， 加 盐酸 7ml， 加 热 使 溶解 ， 加 水 
21ml， 滴 加 酸性 氢化 亚 锡 试 液 使 黄色 褪去 ， 依 法 检查 (通则 
0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0003% ) 。 

【含量 测定 】 取 经 800'C 炽 灼 至 恒 重 的 本 品 约 0.15g， 精 
密 称 定 ， 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 加 盐酸 5ml， 置 水 浴 上 加 热 使 溶 
解 ， 加 过 氧化 氢 试 液 2ml， 加 热 至 沸 数 分 钟 ， 加 水 25ml， 放 
冷 ， 加 碘化钾 1, 5g 与 盐酸 2. 5ml， 密 塞 ， 摇 名， 在 暗 处 静 
置 15 分 钟 ， 用 硫 代 硫酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 ， 至 近 终 
点 时 加 淀粉 指示 液 2. 5ml， 继 续 滴 定 至 蓝 色 消 失 。 每 lml 硫 
代 硫 酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 7. 985mg 的 Fe,O 〇 ;。 

{类别 】 药 用 辅料 ， 着 色 剂 和 包 衣 材料 等 。 

【贮藏 } 密封 保存 。 


氯 化 钙 


Lihuagai 


Calcium Chloride 


CaCl .2H:O 147.02 
[10035-04-8] 

本 品 含 氢化 钙 (CaCl。，2H2O 〇 ) 应 为 97.0% 一 103.0% 。 

【性 状 】 本 品 为 白色 、 坚 硬 的 碎 块 或 颗粒 或 结晶 性 粉末 ， 
无 臭 ， 极 易 潮 解 。 

本 品 在 水 中 极 易 溶解 ， 在 乙醇 中 易 溶 。 

【鉴别 〗】 本 品 的 水 溶液 显 钙 盐 与 氯 化 物 的 鉴别 反应 (通则 
0301) 。 

【检查 】 酸 碱 度 ” 取 本 品 1. 0g， 加 水 20ml 溶解 后 ， 播 匀 ， 
依法 测定 (通则 0631)，pH 值 应 为 6.0 一 9. 2。 

溶液 的 洒 清 度 与 颜色 取 本 品 1.0g， 加 水 10ml 溶解 
后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶液 应 淤 清 无 色 ; 
如 显 浑浊 ,与 1 号 浊 度 标准 液 ( 通 则 0902) 比较 ， 不 得 更 浓 。 

硫酸 盐 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0802) ， 与 标准 
硫酸 钾 溶 液 2.0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 
(0.02%)。 

钢 盐 ”到 本 品 2.0g， 加 水 20ml 溶解 后 ， 滤 过 ， 滤 液 分 
为 两 等 份 ， 一 份 中 加 临 用 新 制 的 硫酸 钙 试 液 5ml， 另 一 份 中 
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加 水 5ml， 静 置 1 小 时 ， 两 液 均 应 澄清 。 

铝 盐 、 铁 盐 与 磷酸 盐 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 20ml 溶解 
后 ， 加 稀 盐酸 2 滴 与 酚 本 指示 液 1 滴 ， 滴 加 氨 制 氨 化 铵 试 液 
至 溶液 显 粉红 色 ， 加 热 至 沸 ， 不 得 有 浑浊 或 沉淀 生成 。 

镁 盐 与 碱 金 属 盐 取 本 品 1.0g， 加 水 40ml 溶解 后 ， 加 
氯 化 铵 0. 5g， 者 沸 ， 加 过 量 的 草酸 铵 试 液 使 钙 完 全 沉淀， 
置 水 浴 上 加 热 1 小 时 ， 放 冷 ， 定 量 转 移 至 100ml 量 瓶 中 ， 加 
水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 滤 过 ， 精 密 量 取 滤 液 50ml， 加 硫酸 
0. 5ml， 燕 干 后 ， 炊 灼 至 便 重 ， 遗 留 残渣 不 得 过 5mg。 

重金 属 ” 取 本 品 2.0g， 加 醋酸 盐 缓 冲 液 (pH3. 5)2ml 与 
水 适量 使 溶解 制 成 25ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 含 
重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 取 本 品 1.0g， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml， 依 法 检查 
(通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0002%)。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 1.5g， 精 密 称 定 ， 置 预先 加 有 水 
10ml 的 100ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ; 精密 量 取 
10ml， 置 锥 形 瓶 中 ， 加 水 9omlj、 和 氢 氧 化 钠 试 液 15ml 与 钙 紫 红 
素 指 示 剂 约 0. 1g， 用 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴 定 液 (0.05mol/L) 滴 
定 至 溶液 由 紫红 色 转 变 为 纯 蓝 色 。 每 1ml 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 
滴定 液 (0. 05mol/L) 相 当 于 7. 351mg 的 CaCl:。2H;O。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 渗 透 压 调节 剂 。 

【贮藏 〗》 密 封 ， 在 干燥 处 保存 。 


氧化 钠 ( 供 注射 用 ) 
Lihuana(Gongzhusheyong) 
Sodium Chloride( For Injection) 


NaCl 58.44 

本 品 按 干 燥 品 计算 ， 含 人 氢化 钠 (NaCl) 不 得 少 于 99. 5%。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 、 透 明 的 立方 形 结晶 或 白色 结晶 性 
粉末 ; 无 自 ， 味 威 。 

本 品 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 几乎 不 溶 。 

【鉴别 〗】 本 品 显 钠 盐 与 氢化 物 的 鉴别 反应 (通则 0301) 。 

【检查 】 酸 碱 度 ” 取 本 品 5. 0g， 加 水 50ml 溶解 后 ， 加 
溴 麻 香 草 酚 蓝 指示 液 2 滴 ， 如 显 黄 色 ， 加 氢 氧 化 钠 滴定 液 
(0. 02mol/L)0. 10ml， 应 变 为 蓝 色 ; 如 显 蓝 色 或 绿色 ， 加 盐 
酸 滴定 液 (0. 02mol/L)0. 20ml， 应 变 为 黄色 。 

溶液 的 河清 度 与 颜色 取 本 品 5.0g， 加 水 25ml 溶解 
后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902) ， 溶 液 应 澄清 无 色 。 

碘 化 物 ” 取 本 品 的 细 粉 5.0g， 置 次 蒸发 节 内 ， 滴 加 新 
配制 的 淀粉 混合 液 ( 取 可 溶性 淀粉 0. 25g， 加 水 2ml， 搅 匀 ， 
加 沸水 至 25ml， 随 加 随 撑 拌 ， 放 冷 ， 加 0.025mol/L 硫酸 溶 
液 2ml、 亚 硝酸 钠 试 液 3 滴 与 水 25ml， 混 匀 ) 适 量 使 晶 粉 湿 
润 ， 置 日 光 下 (或 日 光 灯 下 ) 观 察 ，5 分 钟 内 品 粒 不 得 显 蓝 色 
痕迹 。 
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溴 化物 取 本 品 2.0g， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 溶解 并 
稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 精 密 量 取 5ml， 置 10ml 比 色 管 中 ， 加 
苯酚 红 混合 液 [ 取 硫 酸 针 25mg， 加 水 235ml， 加 2mol/L 氢 
氧化 钠 溶液 105ml， 加 2mol/L 醋酸 溶液 135ml1， 播 匀 ， 加 
苯酚 红 溶液 ( 取 苯 酚 红 33mg， 加 2mol/L 氢 氧 化 钠 溶 液 
1. 5ml， 加 水 溶解 并 稀释 至 100mt，' 揪 匀 ， 即 得 ) 25ml， 播 
句 ， 必 要 时 ， 调节 pH 值 至 4.7] 2.0ml 和 0.01 站 的 氯 胺 工 
溶液 ( 临 用 新 制 )1. 0ml， 立 即 混 匀 ， 准 确 放 置 2 分 钟 ， 加 
0. 1mol/L 的 硫 代 硫酸 钠 溶液 0.15ml， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 
匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 另 取 标准 省 化 钾 溶 液 ( 精 密 称 取 在 
105'C 干 燥 至 恒 重 的 省 化 钾 30mg， 加 水 100ml 使 溶解 ， 揪 
名 ， 精 密 量 取 1ml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 
名 ,每 lml 中 含 Br 2pg)5.0ml， 置 10ml 比 色 管 中 ， 同 法 制 
备 ， 作 为 对 照 溶 液 。 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 
以 水 为 空白 ， 在 590nm 的 波长 处 测定 供 试 品 溶液 的 吸光 度 
不 得 大 于 对 照 溶液 的 吸光 度 (0. 01%)。 

硫酸 盐 取 本 品 5.0g， 依 法 检查 (通则 0802)， 与 标准 
硫酸 钾 溶 液 1. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 002%)。 

亚 硝 酸 盐 取 本 品 1.0g， 加 水 溶解 并 稀释 至 10ml， 照 
紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401) 测 定 ， 在 354nm 的 波长 处 
测定 吸光 度 ， 不 得 过 0. 01。 

磷酸 盐 取 本 品 0. 40g， 加 水 溶解 并 稀释 至 100ml， 加 
钼 酸 钻 硫酸 溶液 [ 取 钼 酸 铵 2. 5g， 加 水 20ml 使 溶解 ， 加 硫 
酸 溶液 (56 一 100)50ml， 用 水 稀释 至 100ml1， 播 匀 ] 4ml， 加 
新 配制 的 氯 化 亚 锡 盐 酸 溶液 [ 取 酸 性 氧化 亚 锡 试 液 Iml， 加 
盐酸 溶液 (18 一 100)10ml， 揪 名]」0. lml， 摇 匀 ， 放 置 10 分 
钟 ， 如 显 色 , 与 标准 磷酸 盐 溶 液 (精密 称 取 在 105C 干 燥 2 
小 时 的 磷酸 二 氢 钾 0.716g， 置 1000ml 量 瓶 中 ， 加 水 溶解 并 
稀释 至 刻度 ， 摇 名， 精密 量 取 lml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 水 
稀释 至 刻度 ， 氮 名， 每 lml 中 含 PO 5pg)2. 0ml， 用 同一 方 
法 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 (0.0025% ) 。 

亚 铁 握 化物 取 本 品 2. 0g， 加 水 6ml， 超 声 处 理 使 溶 
解 ， 加 混合 液 [ 取 硫 酸 铁 铵 溶液 ( 取 硫 酸 铁 匀 lg， 加 
0. 05mol/L 硫酸 溶液 100ml 使 溶解 )5ml 与 1% 硫 酸 亚 铁 溶 液 
95ml， 混 匀 ] 0. 5ml， 播 匀 ，10 分 钟 内 不 得 显 蓝 色 。 

铝 盐 ( 供 制 备 血液 透析 液 、 血 液 过 滤液 或 腹膜 透析 液 用 ) 

取 本 品 20. 0g， 加 水 100ml 溶解 ， 再 加 入 柄 酸 - 栈 酸 锌 缓冲 
液 (pH6. 0)10ml， 作 为 供 试 品 溶液 ; 另 取 标准 铝 溶液 [精密 
量 取 铝 单元 素 标准 溶液 适量 ， 用 2% 硝 酸 溶液 定量 稀 入 制 成 
每 lml 中 含 铝 (Al)2ng 的 溶液 ] 2. 0ml， 加 水 98ml 和 主 酸 - 
醋酸 铵 缓冲 液 (pPH6.0)10ml， 作 为 对 照 品 溶液 ; 量 取 醋酸 - 
醋酸 铵 缓冲 液 (pH6.0)10ml， 加 水 100ml， 作 为 空白 溶液 。 
分 别 将 上 述 三 种 溶液 移 至 分 液 漏斗 中 ， 各 加 入 0. 5% 的 8- 羟 
基 雁 啉 三 氢 甲 烷 溶液 提取 3 次 (20ml、20ml、10ml)， 合 并 
提取 液 置 50ml 量 瓶 中 ， 加 三 握 甲 烷 至 刻度 ， 播 勾 。 照 荧光 
分 析 法 (通则 0405)， 在 激发 波长 392nm、 发 射 波长 518nm 
的 波长 处 测定 供 试 品 溶液 的 荧光 强度 应 不 大 于 对 照 溶液 的 荧 
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光 强 度 ( 千 万 分 之 二 )。 

钢 盐 ” 取 本 品 4.0g， 加 水 20ml 溶解 后 ， 滤 过 ， 滤 液 分 
为 两 等 份 ， 一 份 中 加 稀 硫 酸 2ml， 另 一 份 中 加 水 2m1， 静 置 
15 分 钟 ， 两 液 应 同样 澄清 。 

钙 盐 取 本 品 2.0g， 加 水 10ml 使 溶解 ， 加 和 氨 试 液 1ml， 
播 匀 ， 加 草酸 铵 试 液 liml，5 分 钟 内 不 得 发 生 浑浊 。 

镁 盐 ” 取 本 品 1. 0g， 加 水 20ml 使 溶解 ， 加 氢 氧 化 钠 试 
液 2. 5ml 与 0. 05% 太 坦 黄 溶液 0. 5ml， 摇 匀 ; 生成 的 颜色 与 
标准 镁 溶液 (精密 称 取 在 800C 炽 灼 至 恒 重 的 氧化 镁 
16. 58mg， 加 盐酸 2. 5ml 与 水 适量 使 溶解 并 用 水 稀释 至 
1000ml， 摇 名)1.0ml， 加 水 20ml 同 法 制 成 的 对 照 液 比较 ， 
不 得 更 深 (0. 001%)。 

钾 盐 ” 取 本 品 5.0g， 加 水 20ml 溶解 后 ， 加 稀 醋 酸 2 
滴 ， 加 四 茶 硼 钠 溶液 ( 取 四 茶 硼 钠 1. 5g， 置 乳 钵 中 ， 加 水 
10ml 研磨 后 ， 再 加 水 40ml， 研 名 ， 滤 过 ， 即 得 )2ml， 加 水 
使 成 50ml， 如 显 浑 池 ， 与 标准 硫酸 钾 溶 液 12. 3ml 同 法 制 成 
的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0. 02%)。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105\C 干燥 至 恒 重 ， 减 失重 量 不 
得 过 0.5%( 通 则 0831) 。 

铁 盐 ” 取 本 品 5. 0g， 依 法 检查 (通则 0807)， 与 标准 铁 
溶液 1. 5ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 (0.0003% ) 。 

重金 属 ” 取 本 品 5. 0g， 加 水 20ml 溶解 后 ， 加 醋酸 盐 绥 
冲 液 (pH3. 5)2ml 与 水 适量 使 成 25ml， 依 法 检查 (通则 0821 
第 一 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 。 

砷 盐 取 本 品 5.0g， 加 水 23ml 溶解 后 ， 加 盐酸 5ml， 
依法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 000 04%)。 

无 菌 (适用 于 无 除 菌 工艺 的 无 菌 制剂 用 ) ” 取 本 品 ， 依 法 
检查 (通则 1101) ， 应 符合 规定 。 

细菌 内 毒素 取 本 品 ,依法 检查 (通则 1143)， 每 1g 中 
含 内 毒素 的 量 应 小 于 5.0EU。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0. 12g， 精 密 称 定 ， 加 水 50ml 溶 
解 后 ， 加 2% 糊 精 溶液 5ml、2. 5% 硼 砂 溶 液 2ml 与 荧光 黄 指 
示 液 5~8 滴 ， 用 硝酸 银 滴 定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 。 每 1ml 硝 
酸 银 滴定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 5. 844mg 的 NaCl。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 渗 透 压 调节 剂 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 
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Magnesium Chloride 


MgCl; . 6H:O 203. 30 
[7791-18-6] 

本 品 含 氮 化 镁 (MgCl:，6H;O 〇 ) 应 为 98.0% 一 101.0% 。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 透明 的 结晶 或 结晶 性 粉末 ; 无 臭 、 
味 苦 ; 易 潮解 。 

品 在 水 或 乙醇 中 易 溶 。 

【鉴别 】 本 品 的 水 溶液 显 镁 盐 与 氢化 物 的 鉴别 反应 (通则 
0301)。 

【检查 】 酸 度 ” 取 本 品 lg， 加 水 20ml， 溶 解 后 ， 依 法 测 
定 ( 通 则 0631)，pH 值 应 为 4.5 一 7. 0。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 2. 5g， 加 水 25ml 溶解 
后 ,依法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 应 灌 清 无 色 。 

省 化 物 “ 取 本 品 2.0g， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 溶解 并 稀释 
至 刻度 ， 摇 匀 ， 精 密 量 取 5ml， 置 10ml 比 色 管 中 ， 加 苯酚 红 混 
合 液 [ 取 硫 酸 铁 25mg， 加 水 235ml， 加 2mol/L 氧 氧化 钠 溶液 
105ml， 加 2molL 醋酸 溶液 135ml， 摇 匀 ， 加 茶 酚 红 溶 液 ( 取 莱 
酚 红 33mg， 加 2mol/L 氧 氧 化 钠 溶 液 1. 5ml， 加 水 溶解 并 稀释 至 
1l00ml， 扬名， 即 得 )25ml， 摇 名， 必要 时 ,调节 pH 值 至 4.7] 
2.0ml 和 0.01% 氰 胺 -T 溶 液 ( 临 用 新 制 )1. 0ml， 立 即 混 匀 ， 准 确 
放置 2 分钟， 加 0.1mol/L 的 硫 代 硫酸 钠 溶液 0.15ml， 用 水 稀释 
至 刻度 ， 摇 名， 作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 标准 省 化 钾 溶 液 ( 精 密 称 
取 105C 干 燥 至 恒 重 的 省 化 钾 30mg， 加 水 使 溶解 成 100ml， 播 
匀 ， 精 密 量 取 5ml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 
即 得 。 每 lml 溶液 相当 于 10kg 的 Br)5. 0ml， 置 10ml 比 色 管 中 ， 
同 法 制备 ， 作 为 对 照 溶液 。 取 对 照 溶液 和 供 试 品 溶液 ， 照 紫外 - 
可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 以 水 为 空白 ， 在 590nm 处 测定 吸光 
度 ， 供 试 品 溶液 的 吸光 度 不 得 大 于 对 照 溶液 的 吸光 度 (0. 05%) 

硫酸 盐 ” 取 本 品 2. 0g， 依 法 检查 (通则 0802)， 与 标准 
硫酸 钾 溶液 2. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 01%)。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 
定 ， 含 水 分 应 为 51.0% 一 55.0%%。 

铝 盐 ( 供 制备 血液 透析 溶液 用 ) 取 本 品 4.0g， 加 水 
100ml 使 溶解 ， 加 醋酸 - 酯 酸 镍 缓冲 液 (pPH6.0)10ml， 作 为 供 
试 品 溶液 ， 另 取 铝 标准 溶液 (精密 量 取 铝 单元 素 标准 溶液 适 
量 ， 用 水 定量 稀释 制 成 每 1Iml 含 铝 2pg 的 溶液 )2. 0m1， 加 水 
98ml 和 醋酸 -醋酸 饺 缓冲 液 (pH6. 0)10ml， 作 为 对 照 品 溶液 ; 
量 取 醋酸 -醋酸 铁 缓 冲 液 (pH6.0)10ml， 加 水 100ml， 作 为 空 
白 溶液 。 分 别 将 上 述 三 种 溶液 移 至 分 液 漏斗 中 ， 各 加 入 
0, 5% 的 8- 羟 基 亩 啉 三 氢 甲 烷 溶 液 提取 三 次 (20、20、10ml)， 
合并 提取 液 ， 置 50ml 量 瓶 中 ， 加 三 握 甲 烧 至 刻度 ， 摇 勾 ， 
照 荧光 分 析 法 (通则 0405) 测 定 ， 在 激发 波长 392nm、 发 射 
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波长 518nm 处 测定 ， 供 试 品 溶液 的 荧光 强度 应 不 大 于 对 照 
品 溶液 的 荧光 强度 ( 百 万 分 之 一 ) 。 

锅 盐 ” 取 本 品 lg， 加 水 10ml， 加 lmol/L 的 硫酸 溶液 
lml,，2 小 时 内 不 产生 浑浊 。 

钙 盐 取 本 品 0.10g， 加 水 15ml 溶解 后 ， 加 醋酸 溶液 
(2mol/L)1ml， 草 酸 兵 试 液 tml， 播 匀 ， 放 置 15 分 钟 ， 如 显 浑 
浊 ， 与 标准 钙 深 液 [ 精 密 称 取 在 105 一 110'C 干燥 至 恒 重 的 碳酸 镍 
2. 5g， 置 1000ml 量 壮 中 ， 加 醋酸 溶液 (6mol/L)12ml 使 溶解 ， 用 
水 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 ; 临 用 前 ， 精 密 量 取 10ml， 置 另 一 1000ml 
量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 即 得 ， 每 1ml 相当 于 10yg 的 
Cajl0ml 用 同 法 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0.1% ) 。 

钾 盐 取 本 品 5g， 加 水 5ml， 加 酒石酸 氢 钠 试 液 
0. 2ml，5 分 钟 内 不 产生 浑浊 。 

铁 盐 ” 取 本 品 2. 0g8， 依 法 检查 (通则 0807)， 与 标准 铁 
溶液 2. 0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 深 (0. 001%) 。 

重金 属 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 20ml 溶解 后 ， 加 稀 栈 酸 
2ml 与 水 适量 使 成 25ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 含 
重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 取 本 品 1.0g， 加 水 23ml 溶解 后 ， 加 盐酸 5ml， 
依法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 含 砷 量 不 得 过 0. 0002%% 。 

【含量 测定 〗 取 本 品 约 0.3g， 精 密 称 定 ， 加 水 50ml 溶 
解 后 ， 加 氨 - 氯 化 饿 缓冲 液 (pH10.0)10ml， 与 铬 黑 T 指示 剂 
少许 ， 用 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴 定 液 (0.05mol/L) 滴 定 至 溶液 
由 紫红 色 转 变 为 纯 蓝 色 ， 即 得 。 每 1ml 的 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 
滴定 液 (0. 05mol/L)? 相 当 于 10. 17mg 的 MgCl, .6H;O 〇 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 渗 透 压 调节 剂 、 局 部 止痛 剂 、 组 
冲剂 。 

【贮藏 〗 密 封 保存 。 


Liujiafen 
Chlorocresol 
OH 
Cl 
CH; 
CH;CIO 142.58 
[59-50-7] 


本 品 为 4- 毛 -3- 甲 基 葵 酚 。 含 C H ClO 应 为 98.0% ~ 
101.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 或 块 状 结晶 ，; 
有 了 酚 的 特 自 ; 遇 光 或 在 空气 中 色 渐 变 深 。 

本 品 在 乙醇 中 极 易 溶解 ， 在 乙醚 、 石 油 醚 中 溶解 ， 在 水 
中 微 溶 ; 在 碱 性 溶液 中 易 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (通则 0612) 为 64 一 67" 。 
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【鉴别 】(1) 取 本 品 约 40mg， 加 水 10ml， 振 摇 ， 加 三 握 
化 铁 试 液 1 滴 ， 即 显 蓝 紫色 。 

(2) 取 本 品 约 30mg， 加 水 10ml， 振 摇 溶 解 后 ， 加 省 试 
液 ， 即 发 生 白 色 沉 淀 。 

(3) 取 本 品 约 50mg 与 无 水 碳酸 钠 0.5g， 混 合 后 ， 加 热 
至 暗 红 色 ， 继 续 加 热 10 分 钟 ， 冷 却 后 ， 加 水 溶解 ， 滤 液 显 
氯 化 物 的 鉴别 反应 (通则 0301)。 

检查】 酸度 ” 取 本 品 3.08， 研 细 ， 加 水 60ml， 振 播 2 
分 钟 ， 滤 过 ， 取 滤液 10ml， 加 甲 基 红 指 示 液 0. 1ml， 溶 液 显 
杰 色 或 红色 。 加 0. 01mol/L 氢 氧 化 钠 溶液 ， 即 显 黄色 ， 加 
人 和 人 量 不 得 过 0. 2ml。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 到 本 品 1.25g， 加 乙醇 25ml 溶 
解 后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 应 澄清 无 
色 ; 如 显 色 与 检 红 色 2 号 标准 比 色 液 (通则 0901 第 一 法 ) 比 
较 ， 不 得 更 深 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 1.0g， 精 密 称 定 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 
适量 丙酮 使 溶解 ， 并 用 丙酮 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 作 为 供 试 品 溶 
液 ， 精密 量 取 lml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 丙酮 稀释 至 刻度 ， 摇 
名， 精密 量 取 10ml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 丙酮 稀释 至 刻度 ， 播 
匀 ， 作 为 对 照 溶液 ， 另 取 间 甲 酚 对 照 品 适量 ， 精 密 称 定 ， 加 丙 
酮 溶解 并 定量 稀释 成 每 Iml 中 含 50pg 的 溶液 ， 作 为 对 照 品 溶 
液 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 ， 用 35% 莱 基 甲 基 聚 硅 氧 烷 
为 固定 相 的 毛细 管 柱 (30mX0. 32mm，0. 50pxm，DB-17 柱 适用 )， 
进 样 口 温度 为 210C ， 检 测 器 温度 为 280'C ， 柱 温 为 125C。 另 
取 邻 甲 酚 和 和 间 甲 酚 对 照 品 适量 ， 用 丙酮 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 
中 各 含 50pg 的 混合 溶液 ， 取 lp 注入 气相 色谱 仪 ， 邻 甲 酚 峰 和 
间 甲 酚 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 精 密 量 取 对 照 溶液 lyl， 注 人 气 
相 色谱 仪 ， 毛 甲 酚 峰 的 保留 时 间 约 为 8 分 钟 ， 调 节 检 测 灵 人 敏 度 ， 
使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量 程 的 20%。 精 密 量 取 对 照 溶 
液 、 对 照 品 溶液 和 供 试 品 溶液 各 ll， 分 别 注入 气相 色谱 仪 ， 记 
录 色 谱 图 至 主峰 保留 时 间 的 3 倍 。 供 试 品 溶液 中 如 有 杂质 峰 ， 
间 甲 酚 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 不 得 过 0.5% ， 其 他 单个 杂质 峰 
面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (0. 1%)， 其 他 杂质 峰 面 积 的 和 
不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 的 5 倍 (0. 5%)。 

不 挥发 物 ” 取 本 品 2. 0g， 轩 经 105 人 干燥 至 恒 重 的 蒸发 
亚 中 ， 轩 水浴 上 加 热 挥 干 后 ， 在 105Y 干燥 至 恒 重 ， 遗 留 残 
渣 不 得 过 2mg(0. 1%)。 

【含量 测定 】〗】 取 本 品 约 70mg， 精 密 称 定 ， 署 碘 瓶 中 ， 加 
人 冰 醋 酸 30ml 使 溶解 。 精 密 加 入 省 酸 钾 滴定 液 (0.016 
67mol/L)25ml， 加 15% 省 化 钾 溶 液 20ml， 盐 酸 10ml。 避 光 
放置 15 分 钟 后 ， 加 碘化钾 1g 和 水 100ml， 用 硫 代 硫酸 钠 滴 
定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 ， 至 近 终 点 时 ， 加 淀粉 指示 液 1ml 作 
为 指示 剂 ， 并 将 滴定 结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 溴 酸 钾 滴 
定 液 (0. 016 67mol/L) 相 当 于 3. 565mg 的 Cr HClIO。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 抑 菌 剂 。 

贮藏】 遮光 ， 密 封 保存 。 


稀 盐 酸 
Xi Yansuan 
Diluted Hydrochloric Acid 


本 品系 取 盐 酸 234ml， 加 水 稀释 至 1000ml 制 得 。 含 
HC1 应 为 9.5% 一 10.5%。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 澄 清 液 体 ; 呈 强 酸性 。 

【鉴别 】(1) 本 品 显 氢化 物 的 鉴别 反应 (通则 0301) 。 

〈2) 本 品 可 使 蓝 色 石 营 试 纸 变 红 。 

【检查 】 游离 氨 或 澳 取 本 品 20ml， 加 含 锌 碘化钾 淀粉 
指示 液 0. 2ml，10 分 钟 内 溶液 不 得 显 蓝 色 。 

澳 化 物 或 碳化 物 取 本 品 10mli， 加 三 氯 甲烷 1ml 和 
0. 002mol/L 高 锰 酸 钾 溶 液 1 滴 ， 振 摇 ， 三 气 甲 煤层 应 无 色 。 

硫酸 盐 取 本 品 100ml， 加 碳酸 钠 试 液 2 滴 ， 置 水 浴 上 
燕 于 ， 残 酒 加 水 20ml 溶解 后 ， 依 法 检查 (通则 0802), 与 标 
准 硫 酸 钾 溶液 1.25ml 制 成 的 对 照 液 比较 , 不 得 更 浓 
(0. 000 125% ) 。 

亚 硫 酸 盐 取 新 沸 过 的 冷水 50ml， 加 碘化钾 1.0g、 
0. 005molL 碘 溶 液 0. 15ml 及 淀粉 指示 液 1. 5ml， 扬 匀 ; 另 
取 本 品 15ml， 加 新 沸 过 冷水 40ml 稀释 后 ， 加 至 上 述 溶液 中 
摇 匀 ， 溶 液 的 蓝 色 不 得 完全 消失 。 

炽 灼 残 济 ” 取 本 品 20ml， 加 硫酸 2 滴 ， 蒸 干 后 ， 依 法 
检查 (通则 0841)， 遗 留 残渣 不 得 过 2mg(0. 01%)。 

铁 盐 ” 取 本 品 100ml， 置 水 滩 上 蒸 干 后 ， 残 渣 加 水 
25ml， 依 法 检查 (通则 0807)， 与 标准 铁 溶液 3. 0ml 制 成 的 
对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 (0. 000 03%% ) 。 

重金 属 ” 取 本 品 10ml， 置 水 浴 上 蒸 干 ， 加 醋酸 盐 缓冲 
液 (pH3. 5)2ml 与 水 适量 使 成 25ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 
一 法 ) ， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 。 

砷 盐 取 本 品 2.0ml， 加 水 22ml 稀释 后 ， 加 盐酸 5ml， 
依法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0001% ) 。 

【含量 测定 】 精密 量 取 本 品 10ml， 加 水 20ml 与 甲 基 红 指 
示 液 2 滴 ， 用 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (ImoML)? 滴 定 。 每 lmi 氧 氧 
化 钠 滴 定 液 (l1mol/L) 相 当 于 36. 46mg 的 HCl。 

【类 别 】 药 用 辅料 ，pH 值 调节 剂 。 

【贮藏 】 置 玻璃 瓶 内 ， 密 封 保存 。 


稀 醋 酸 


Xi Cusuan 
Dilute Acetic Acid 


本 品系 取 醋 酸 或 冰 醋 酸 适 量 ， 用 水 稀释 而 成 。 本 品 含 酯 
酸 (C: Hi Oi ) 应 为 5. 7%~6. 3%(g/g) 。 


"，S9S 。 


稀 磷 酸 


【性 状 】 本 品 为 无 色 浴 明 液 体 ， 有 刺激 性 特 自 和 辛辣 的 
酸味 。 

本 品 能 与 水 、 乙 醇 或 甘油 混 溶 。 

【鉴别 了 (1) 本 品 能 使 蓝 色 的 石 蕊 试纸 变 红 。 

(2) 本 品 加 氢 氧 化 钠 试 液 中 和 后 ， 显 醋酸 盐 的 鉴别 反应 
(通则 0301) 。 

【检查 】 气 化 物 ” 取 本 品 1. 0ml， 依 法 检查 (通则 0801)， 
与 标准 握 化 钠 溶液 7. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 
(0.007%) 。 

硫酸 盐 取 本 品 2. 5ml， 加 水 稀释 使 成 20ml， 精 密 量 取 
5. 0ml， 依 法 检查 (通则 0802) ， 与 标准 硫酸 钾 溶 液 1. 5ml 制 
成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0. 024%)。 

甲酸 与 易 氧 化 物 ” 取 本 品 5. 0ml， 加 硫酸 6ml， 混 匀 ， 
放 冷 至 20C ， 加 重 铬 酸 钾 滴定 液 (0.016 67mol/L)0. 4ml， 
放置 1 分 钟 后 ， 加 水 25ml， 再 加 碘化钾 试 液 1ml， 加 淀粉 指 
示 液 Iml， 用 硫 代 硫酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 ， 并 将 滴定 
的 结果 用 空白 试验 校正 。 消耗 硫 代 硫酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/ 
工 ) 不 得 过 0. 2ml。 

高 锰 酸 钾 还 原 物 质 ” 取 本 品 25ml， 加 高 锰 酸 钾 滴 定 液 
《0. 02mol/1)0. 2ml， 播 匀 ， 放 置 ] 分 钟 ， 粉 红色 不 得 完全 消失 。 

乙醚 ” 取 本 品 75ml 蒸馏 ， 在 最 初 的 5ml 馅 出 物 中 加 
5% 握 化 汞 溶液 10ml， 加 5mol/L 氢气 化 钠 溶 液 碱 化， 放置 5 
分 钟 ， 再 加 1mol/L 硫酸 溶液 酸化 ， 溶 液 不 得 出 现 浑 浊 。 

不 挥发 物 ” 取 本 品 20ml， 置 105C 恒 重 的 燕 发 四 中 ， 在 
水 浴 上 蒸 干 并 在 105"C 干燥 至 恒 重 ， 遗 留 残 漆 不 得 过 1mg。 

重金 属 取 本 品 10ml， 加 醋酸 盐 缓 冲 液 (pH3. 5)2ml 与 
水 适量 使 成 25ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 ) ， 含 重金 属 
不 得 过 百 万 分 之 一 。 

【含量 测定 】 取 本 品 20g， 精 密 称 定 ， 置 锥 形 瓶 中 ， 加 
新 沸 过 的 冷水 30ml 稀释 后 ， 加 酚 本 指示 液 1 一 3 滴 ， 用 和 氢 氧 
化 钠 滴 定 液 (ImoVEIL) 滴 定 。 每 1ml 氢 氧 化 钠 滴定 液 (LmolVL) 
相当 于 60.05mg 的 Cz H4O， 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ，pH 值 调节 剂 和 缓冲 剂 等 。 

【贮藏 】 置 玻璃 瓶 内 ， 密 封 保存 。 


稀 磷 酸 


Xi Linsuan 
Dilute Phosphoric Acid 


H;PO, 98. 00 
本 品系 取 磷 酸 69ml， 加 水 稀释 至 1000ml 制 得 。 含 
HsPO, 应 为 9.5%~10. 5% (g/ml)。 
【性 状 】 本 品 为 无 色 澄清 液体 ， 呈 强酸 性 。 
【鉴别 】 本 品 显 磷酸 盐 的 鉴别 反应 (通则 0301) 。 
【检查 】 溶 液 的 潮 清 度 与 颜色 ” 取 本 品 86g， 加 水 稀释 


* $596 ， 
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至 150ml， 播 名 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 
应 澄清 无 色 。 

氨 沉 淀 物 “” 取 溶液 的 澄清 度 与 颜色 项 下 的 溶液 15ml， 
加 氨 试 液 12ml， 溶 液 应 无 浑浊 产生 。 

次 磷酸 和 亚 磷酸 取 溶 液 的 澄清 度 与 颜色 项 下 的 溶液 
15ml， 加 硝酸 银 试 液 6ml， 水浴 加 热 5 分 钟 ， 溶 液 应 无 浑浊 
产生 。 

碱 性 磷酸 盐 ” 取 本 品 20ml， 置 水 浴 上 燕 发 至 约 5g， 放 
冷 ， 量 取 2ml， 加 乙醚 6ml 和 乙醇 2ml， 溶 液 应 无 浑浊 产生 。 

硝酸 盐 取 本 品 5ml， 依 次 加 靛 胭脂 试 液 0. 1ml 和 硫酸 
5ml， 溶 液 所 呈 蓝 色 在 1 分 钟 内 不 消失 。 

氧化 物 取 本 品 10ml， 依法 检查 (通则 0801)， 与 标准 
氧化 钠 溶 液 6.0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 
(0. 0006 % ) 。 

硫酸 盐 ” 取 本 品 20ml， 依 法 检查 (通则 0802), 与 标准 
硫酸 钾 溶 液 2. 0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0. 001%)。 

铁 盐 ” 取 本 品 10ml， 依 法 检查 (通则 0807)， 与 标准 铁 
溶液 6. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 (0. 006%)。 

重金 属 ” 取 本 品 20ml， 加 氮 试 液 4ml， 加 水 稀释 至 
25ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 
分 之 一 。 

砷 盐 取 本 品 10ml， 加 盐酸 5ml 与 水 13ml， 依 法 检查 
(通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 000 02%)。 

【含量 测定 】 精 密 量 取 本 品 10ml， 加 水 50ml 稀释 后 ， 
加 麻 香 草 酚 栈 指示 液 0. 5ml1， 用 氢 氧 化 钠 滴定 液 (1mol/L) 滴 
定 。 每 1ml 氢 氧 化 钠 滴定 液 (lmolML) 相 当 于 49.00mg 的 
HsPO, 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ，pH 值 调节 剂 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 


焦 亚 硫酸 钠 


Jiaoyaliusuanna 
Sodium Metabisulfite 


NasSsO: 190.10 
[7681-57-4] 
本 品 含 NasS:Os 不 得 少 于 95. 0%。 
攻 性 状 】 本 品 为 无 色 至 类 白色 结晶 或 结晶 性 粉末 。 
本 品 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 极 微 溶 解 。 
【鉴别 】(1) 取 碳 试 液 ， 滴 加 本 品 的 水 溶液 (一 20) 适 量 ， 
碘 的 颜色 即 消失 ; 所 得 溶液 显 硫酸 盐 的 鉴别 反应 (通则 
0301) 。 
(2) 本 品 显 钠 盐 的 火焰 反应 (通则 0301) 。 
【检查 】 和 酸度 。” 取 本 品 1.0g， 用 水 20ml 溶解 后 ， 依 法 
测定 (通则 0631) ，pH 值 应 为 3. 5 一 5. 0。 
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溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 1.0g， 用 水 10ml 溶解 
后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902) ， 溶 液 应 港 清 无 色 。 

氯 化 物 ” 取 本 品 0.10g， 依 法 检查 (通则 0801) ， 与 标准 
氟 化 钠 溶 液 5.0ml 制 成 的 对 照 溶液 比较 ， 不 得 更 浓 
(0.05%)。 

硫 代 硫酸 盐 取 本 品 2.2g， 绥 组 加 稀 盐酸 10ml， 溶 解 
后 置 水 浴 中 加 热 10 分 钟 ， 放 冷 , 移 置 比 色 管 中 ， 加 水 至 
20ml， 如 显 浑 池 ， 与 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/L)0. 1ml 用 
同一 方法 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 05%)。 

铁 盐 ” 取 本 品 1. 0g， 用 水 5ml 与 盐酸 2ml 溶解 后 ， 置 
水 浴 上 燕 干 ， 残 浑 加 水 15ml 与 盐酸 2ml， 溶解 后 ， 加 省 试 
液 适 量 使 溶液 显 微 黄色 ， 加 热 除 去 过 剩 的 省 ， 放 冷 ， 加 水 至 
25ml， 依 法 检查 (通则 0807)， 与 标准 铁 溶液 2. 0ml 制 成 的 
对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 (0. 002%%) 。 

重金 属 ” 取 本 品 1. 0g， 用 水 10ml 溶解 后 ， 加 盐酸 5ml， 
置 水 洽 上 燕 干 ， 残 酒 加 水 15ml， 组 组 煮沸 2 分 钟 ， 放 冷 ， 
加 溴 试 液 适量 使 澄清 ， 加 热 除 去 过 剩 的 省 ， 放 冷 ， 加 酚 酝 指 
示 液 1 滴 与 氨 试 液 适 量 至 溶液 显 粉红 色 ， 加 醋酸 盐 缓 冲 液 
(pH3. 5)2ml 与 水 适量 使 成 25ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 
法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

砷 盐 取 本 品 2.0g， 用 水 4ml 溶解 后 ， 缓 缓 滴 加 硝酸 
3mlj， 置 水 浴 上 蒸 干 ， 残 酒 加 盐酸 5ml 与 水 23ml， 溶解 后 ， 
依法 检查 (通则 0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0.0001% ) 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0. 15g， 精 密 称 定 ， 置 碘 量 瓶 中 ， 
精密 加 碘 滴定 液 (0. 05mol/L)50ml， 密 塞 ， 振 摇 溶 解 后 ， 加 
盐酸 1ml， 用 硫 代 硫 酸 钠 滴 定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 ， 至 近 终 点 
时 ， 加 淀粉 指示 液 2ml， 继 续 滴定 至 蓝 色 消 失 ; 并 将 滴定 的 
结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 碘 滴 定 液 (0. 05mol/L) 相 当 于 
4.752mg 的 NasS,O;。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 抗 氧化 剂 和 抑 菌 剂 。 

【贮藏 】 遮 光 ， 密 封 保存 ， 避 免 高 温 。 


Jiaotang 


Caramel 


[8028-89-5] 

本 品 是 以 碳水 化 合 物 如 蔗糖 或 葡萄 糖 等 为 主要 原料 ， 经 
加 热处理 制 得 。 

【性 状 】 本 品 为 暗 棕 色 稠 状 液体 ; 微 有 特 臭 ， 味 淡 。 

本 品 可 与 水 混 溶 ， 在 浓度 小 于 55% (mlml) 乙醇 中 溶 
解 ， 与 乙醚 、 三 氧 甲烷 、 丙 酮 、 茶 或 正己 烷 不 能 混 溶 。 

相对 密度 本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 不 得 小 于 1. 30。 

【检查 】 纯 度 ” 取 本 品 lIml， 加 水 至 20ml， 加 磷酸 0.5ml， 
摇 匀 ， 应 不 生成 沉淀 。 


焦 粮 


吸光 度 ” 取 本 品 适量 ， 精 密 称 定 ， 用 水 溶解 并 稀释 成 每 
lml 中 含 1. 0mg 的 溶液 ， 扬 匀 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 ( 通 
则 0401)， 在 610nm 的 波长 处 测定 ， 吸 光度 不 得 过 0. 600。 

4- 甲 基 号 只 ” 取 本 品 10g&， 精 密 称 定 ， 置 聚 丙烯 烧杯 中 ， 
加 3mol/L 氢 氧 化 钠 溶液 5.0ml， 混 名， 加 色谱 纯 硅 藻 土 
20g， 搅 拌 至 颜色 均匀 。 将 混合 物 全 部 转移 至 具 聚 四 气 乙 烯 
旋塞 的 层 析 柱 (250mmX 25mm) 中， 填充 均匀 。 用 二 氯 甲 烷 
洗涤 聚 丙 烯 烧杯 ， 将 洗 液 转移 至 层 析 柱 中 ， 待 二 氧 甲 烷 流 至 
旋塞 时 关闭 旋塞 ， 静 置 至 少 15 分 钟 。 开 启 旋塞 ,使 二 握 甲 
烷 以 每 分 钟 5ml 的 流量 流出 ， 收 集 洗 脱 液 约 300ml， 移 置 水 
浴 温度 为 35 尼 的 旋转 蒸发 仪 中 蒸发 至 干 。 精 密 量 取水 10ml 
置 旋转 蒸发 仪 烧瓶 中 ， 溶 解 残渣 并 充分 荡 洗 烧瓶 ， 作 为 供 试 
品 溶液 ; 另 取 4- 甲 基 哑 唑 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ， 用 水 溶解 
并 定量 稀释 制 成 相应 浓度 的 对 照 品 溶液 (相应 浓度 根据 吸光 
度 值 及 含量 限度 换算 所 得 )。 照 高 效 液 相 色 谱 法 (通则 0512) 
测定 ， 用 十 八 烷 基 础 烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ; 以 0.05mol/L 
磷酸 盐 缓 冲 液 ( 取 磷酸 二 氢 钾 6. 8g 和 庚 烷 磺 酸 钠 lg， 加 水 
900ml 溶解 ， 用 磷酸 调节 pH 值 至 3.5， 用 水 稀释 至 
1000ml)- 甲 醇 (85 : 15) 为 流动 相 ; 检测 波长 为 210nm。 理 论 
板 数 按 4- 甲 基 咪 唑 峰 计算 不 低 于 3000， 且 4- 甲 基 咪 唑 峰 与 
相 邻 杂质 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 精 密 量 取 对 照 品 溶液 与 供 
试 品 溶液 各 10pl， 分 别 注 人 液 相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 按 外 
标 法 以 峰 面 积 计算 供 试 品 中 的 4- 甲 基 咪 唑 的 量 。 用 吸光 度 项 
下 测 得 吸光 度 值 换算 成 吸光 度 为 0. 10 时 4- 甲 基 咪 唑 的 含量 ， 
不 得 过 0. 02%。 

氨氮 ” 取 本 品 5.0g， 精 密 称 定 ， 置 500ml 蒸馏 瓶 中 ， 
加 氧化 镁 2g 与 水 200ml， 加 热 蒸 馆 ， 馅 出 液 至 加 有 2%% 硼 酸 
溶液 5ml 中 ， 并 滴 加 混合 指示 液 (0.2%% 溴 甲 酚 绿 乙醇 溶液 5 
份 与 0.2% 甲 基 红 乙醇 溶液 1 份 混合 )5 滴 ， 至 接收 液 的 总 体 
积 约 100ml 时 ， 停 止 蒸 馅 ， 用 盐酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 
至 溶液 变 为 灰 红色 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 
lml 盐酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 1.7mg 的 NHs ， 用 吸光 
度 项 下 测 得 吸光 度 值 换算 成 吸光 度 为 0.10 时 氨氮 的 含量 ， 
不 得 过 0. 5%。 

二 氧化 硫 ”仪器 装置 ” 见 图 。A 为 容量 为 500ml 的 三 颈 
圆 底 烧瓶 ，B 为 容量 不 小 于 100ml 的 分 液 漏斗 ，C 为 长 度 不 
小 于 200mm 的 冷凝 管 ,， DD 为 试管 。 临 用 前 连接 好 装置 ， 并 
密封 。 

测定 法 ” 取 本 品 约 25.0g8， 精 密 称 定 ， 置 圆 底 烧 瓶 〈A) 
中 ， 加 水 250ml， 轻 轻 混 匀 。 二 氧化 碳 导 气管 先 保持 在 液 面 
以 上 ; 加 2mol/L 盐酸 溶液 80ml 至 分 液 漏斗 (B) 中 ， 开 启 分 
液 漏斗 旋塞 ， 使 2mol/L 盐酸 溶液 流 人 三 颈 圆 底 烧 瓶 中 ， 至 
剩 下 约 5ml 时 关闭 旋塞 以 防止 二 氧化 碳 气 体 逸 出 ;开启 冷凝 
水 ， 在 收集 试管 (D) 中 加 入 3%% 过 氧化 氢 溶 液 10ml; 用 电热 
套 加 热 圆 底 烧 瓶 ， 直 至 溶液 沸腾 ， 立 刻 将 通 二 氧化 碳 的 导 气 
管 插 入 到 液 面 以 下 距离 瓶 底 约 2. 5cm 处 ， 打 开 二 氧化 碳 通 
气 阀 ， 调 节 流 速 为 每 分 钟 100ml 士 5ml， 继 续 加 热 使 沸腾 2 
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小 时 ; 在 不 中 断 二 氧化 碳 气流 的 情况 下 ， 移 开 收 集 管 ， 将 内 
容 物 转 移 至 锥 形 瓶 中 ， 用 少量 水 洗涤 收集 管 ， 洗 液 合 并 至 锥 
形 瓶 中 ， 然 后 在 水 浴 上 加 热 15 分 钟 ， 放 冷 ， 加 溴 酚 蓝 指示 
液 ( 取 省 酚 蓝 适量 ， 用 乙醇 制 成 每 1ml 中 含 0. 2mg 的 溶液 )2 
滴 ， 用 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. Imol/L) 滴 定 至 溶液 由 黄色 变 为 
蓝 紫 色 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 氢 氧 化 钠 
滴定 液 (0. lmol/L) 相 当 于 3. 203mg 的 SO; ， 用 吸光 度 项 下 
测 得 吸光 度 值 换算 成 吸光 度 为 0. 10 时 二 氧化 硫 的 含量 ， 不 
得 过 0.1% 。 

灰分 取 本 品 约 3.0g， 精 密 称 定 ， 缓 组 炽 灼 至 完全 淡 
化 后 ， 在 600C 炽 灼 至 便 重 ， 遗 留 残渣 不 得 过 8.0%。 

铝 盐 取 本 品 约 0.25g， 精 密 称 定 ， 置 聚 四 气 乙 烯 消解 
铅 内 ， 加 硝酸 5 一 10ml， 混 匀 ， 盖 上 内 盖 ， 旋 紧 外 套 ， 浸 泡 
过 夜 ， 置 微波 消解 炉 内 消解 。 消 解 完 全 后 ， 取 消解 钠 置 电热 
板 上 组 组 加 热 至 红 棕色 蒸气 挥 尽 并 近 干 ,用 2% 硝 酸 溶液 转 
移 至 100ml 量 瓶 中 ， 并 用 2%% 硝 酸 溶液 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 ， 
作为 供 试 品 溶液 ; 同 法 制备 空白 溶液 ; 另 取 铅 单元 素 标准 溶 
液 ， 用 2% 硝 酸 溶液 稀释 制 成 每 1ml 中 含 铝 0 一 80ng 的 对 照 
品 溶液 。 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 ， 用 2.0% 磷 酸 二 氧 铁 
溶液 作为 基体 改进 剂 ， 以 石墨 炉 为 原子 化 器 ， 照 原子 吸收 分 
光 光 度 法 (通则 0406 第 一 法 )， 在 283. 3nm 的 波长 处 测定 ， 
计算 ， 即 得 。 含 铅 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 ” 取 本 品 2. 0g8， 置 凯 氏 烧瓶 中 ， 加 硫酸 5ml 和 玻 
璃 珠 数 粒 ， 小 火 加 热 使 炭化 ， 控 制 温 度 不 超过 120'C (必要 
时 可 添加 硫酸 ， 总 量 不 超过 10ml) ， 小 心 逐 滴 加 入 浓 过 氧化 
氨 溶 液 ， 侯 反应 停止 ， 继 续 加 热 ， 并 滴 加 浓 过 氧化 氧 溶液 至 
溶液 为 无 色 或 淡 黄 色 ， 冷却， 加 水 10ml， 加 热 至 浓 烟 发 生 
使 除 尽 过 氧化 握 ， 加 盐酸 5ml 与 水 适量 ， 依 法 检查 (通则 
0822 第 二 法 )， 应 符合 规定 (0. 0001%)。 

微生物 限度 ” 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1106)， 每 1g 供 
试 品 中 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 着 色 剂 。 

【贮藏 密闭 保存 。 
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滑 石 粉 
Huashifen 
Talc 


[14807-96-6] 

本 品系 滑石 经 精 选 净 制 、 粉 碎 、 浮 选 、 干 燥 制 成 。 主 要 成 
分 为 MgsSuOo(OH): 。 本 品 含 镁 (Mg) 应 为 17.0%~19. 5%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 、 无 砂 性 的 微细 粉 未 ， 有 
滑 眶 感 。 

本 品 在 水 、 稀 盐酸 或 8.5% 和 氢 氧 化 钠 溶液 中 均 不 溶 。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 0.2g， 置 铂 圭 塌 中 ， 加 等 量 氟 化 镍 
或 氢化 钠 粉 未 ， 搅 拌 ， 加 硫酸 5ml， 微 热 ， 立 即将 县 有 1 滴 
水 的 铂 寺 塌 盖 盖 上 ， 稍 等 片刻 ， 取 下 铂 卉 塌 盖 ,水滴 出 现 白 
色 浑 浊 。 

(2) 取 本 品 0.5g， 置 烧杯 中 ， 加 入 盐酸 溶液 (4 一 
10)10ml， 盖 上 表面 亚 ， 加 热 至 微 测 ， 不 时 播 动 烧杯 ， 并 保 
持 微 沸 40 分 钟 ， 取 下 ， 用 快速 滤纸 滤 过 ,用 水 洗涤 滤 渣 
4 一 5 次 。 取 滤 渣 约 0. 1g8， 置 铂 寺 塌 中 ， 加 入 硫酸 溶液 (1-> 
2)10 滴 和 和 氢气 酸 5ml， 加 热 至 冒 二 氧化 硫 白 烟 时 ， 取 下 ， 冷 
却 ， 加 水 10ml 使 溶解 ， 取 溶液 2 滴 ， 加 镁 试剂 ( 取 对 硝 基 茶 
偶 氮 间 葵 二 酚 0. 01g8， 加 4%% 氧 氧化 钠 溶液 1000ml 溶解 ， 即 
得 )1 滴 ， 滴 加 40%% 氢 氧化 钠 溶 液 使 成 碱 性 ， 生 成 天 蓝 色 
沉淀 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 在 3677cm-: 士 2cm- 1， 
1018cm : 士 2cm- : ，669cm ! 填 2cm-! 波 数 处 有 特征 吸收 ( 通 
则 0402)。 

【检查 】 酸 碱 度 ” 取 本 品 10. 0g， 加 水 50ml， 者 沸 30 分 
钟 ， 时 时 补充 燕 失 的 水 分 ， 滤 过 ， 滤 液 遇 石 茵 试纸 应 显 中 性 
反应 。 
水 中 可 溶 物 取 本 品 约 5g， 精 密 称 定 ， 置 100ml 烧杯 
中 ， 加 新 沸 放 冷 的 水 50ml， 加 热 煮 沸 30 分 钟 后 ， 冷 却 ， 用 
经 105°C 干 燥 至 恒 重 的 4 号 垂 熔 寺 塌 滤 过 ， 滤 酒 用 水 5ml 洗 
涤 ， 洗 液 与 滤液 合并 ， 蒸 干 ， 在 105C 干燥 1 小时， 遗留 残 
潭 不 得 过 5mg(0. 1% ) 。 

酸 中 可 溶 物 ” 取 本 品 约 1lg， 精 密 称 定 ， 置 100ml 具 塞 
锥 形 瓶 中 ， 精 密 加 入 稀 盐酸 20ml， 称 重 ， 在 50C 浸 涡 15 分 
钟 ， 放 冷 ， 再 称 重 ， 用 稀 盐 酸 补足 减 失 的 重量 ， 摇 匀 ， 用 中 
速 滤纸 滤 过 ， 精 密 量 取 续 滤液 10ml， 置 经 105'C 干 燥 至 恒 重 
的 燕 发 亚 中 ， 加 稀 硫 酸 1mli， 蒸 干 ，105 干燥 至 恒 重 ， 遗 
留 残渣 不 得 过 10mg(2. 0%)。 

石棉 取 本 品 ， 照 X 射线 粉末 衍射 法 (通则 0451) 测 定 ， 
实验 条 件 : Cu Ka 辐射 石墨 单 色 器 ， 管 压 40kV， 管 流 
40mA， 连 续 扫 描 方式 ，26 扫描 范围 为 10" 一 13" 及 24" 一 26”， 
扫描 步 长 为 每 分 钟 0.02"， 在 10.5" 士 0.1" 26 处 特征 峰 为 角 
闪 石 特征 峰 ， 在 24. 3" 士 0. 1" 20 和 12. 1" 士 0. 1" 26 处 特征 峰 
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为 蛇 纹 石 特征 峰 。 车 在 X 射线 粉末 衍射 检 出 石棉 特征 峰 ， 
需 将 样品 置 光学 显微镜 下 观察 ， 如 发 现 有 细 针 状 纤维 状 物 ， 
且 长 短 径 比 大 于 20 或 长 于 5nm， 判 定 为 样品 中 含 石 棉 ; 或 
发 现 以 下 情形 中 至 少 两 项 ， 也 可 判定 样品 中 含有 石棉 : 成 束 
状 的 平行 纤维 ; 纤维 束 呈 发 散 性 末端 纤维 状 物 呈 薄 针 状 ; 
有 由 单个 纤维 状 物 缠 结 而 成 的 团 块 或 纤维 状 物 呈 弯 曲 状 。 应 
不 得 检 出 。 

炽 灼 失重 ” 取 本 品 约 2g， 精 密 称 定 ， 在 600 一 700YC 炽 
灼 至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 过 5. 0%。 

铁 取 本 品 约 10g， 精密 称 定 ， 置 锥 形 瓶 中 ， 加 
0. 5mol/L 盐酸 溶液 50ml， 摇 匀 ， 置 水 浴 加 热 回流 30 分 钟 ， 
放 冷 ， 用 中 速 滤纸 滤 过 ， 滤液 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 热 水 
30ml 分 次 洗涤 容器 及 滤 渣 ， 滤 过 ， 洗 液 并 人 同一 量 瓶 中 ， 
放 冷 ， 加 水 至 刻度 ， 摇 勾 ， 作 为 供 试 品 贮备 液 ， 精密 量 取 
5ml， 置 200ml 量 瓶 中 ， 用 0. 25molL 盐酸 溶液 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 同 法 制备 空白 溶液 ; 另 精密 量 
取 铁 标准 溶液 适量 ， 用 0. 25mol/L 盐酸 溶液 稀释 制 成 每 1ml 
中 含 铁 5 一 10pg 的 系列 对 照 品 溶液 。 取 空白 溶液 、 供 试 品 溶 
液 和 对 照 品 溶液 ， 照 原子 吸收 分 光 光 度 法 (通则 0406 第 一 
法 )， 在 248. 3nm 的 波长 处 测定 ， 计 算 ， 即 得 。 含 铁 不 得 
过 0.25%。 

铝 取 铁 盐 项 下 的 供 试 品 贮 备 液 作为 供 试 品 溶液 ; 除去 
供 试 品 ， 同 法 制备 空白 溶液 ， 另 精密 量 取 铅 标准 溶液 适量 ， 
用 0. 25molL 盐酸 溶液 稀释 制 成 每 Iml 中 含 铅 0.5~1.25ug 
的 系列 对 照 品 溶液 。 取 空白 溶液 、 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 ， 
照 原子 吸收 分 光 光 度 法 (通则 0406 第 一 法 )， 在 217. 0nm 的 波 
长 处 测定 ， 计 算 ， 即 得 。 含 铅 不 得 过 0. 001%。 

钙 ”精密 量 取 含量 测定 项 下 的 供 试 品 贮 备 液 5ml， 置 
20ml 量 瓶 中 ， 用 混合 溶液 ( 取 盐酸 10ml 和 8. 9% 握 化 钢 溶 液 
10ml， 加 水 至 100ml) 稀 释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 
同 法 制备 空白 溶液 ; 另 精密 量 取 钙 标准 溶液 适量 ， 用 水 稀释 
制 成 每 1ml 中 含 钙 100pg 的 溶液 ， 精 密 量 取 适量 ， 用 混合 溶 
液 稀释 制 成 每 1ml 中 含 钙 1~5pg 的 系列 对 照 品 溶液 。 取 空 
白 溶液 、 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 ， 照 原子 吸收 分 光 光 度 法 
《通则 0406 第 一 法 )， 在 422. 7nm 的 波长 处 测定 ， 计 算 ， 即 
得 。 含 钙 不 得 过 0. 9%。 

铝 精密 量 取 含量 测定 项 下 的 供 试 品 贮备 液 lml， 置 
50ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 精 密 量 取 1ml， 置 
25ml 量 瓶 中 ， 用 混合 溶液 ( 取 盐 酸 10ml 和 2. 5% 毛 化 钨 溶液 
10ml， 加 水 至 100mbD) 稀 释 至 刻度 ， 摇 名， 作为 供 试 品 溶液 ; 
同 法 制备 空白 溶液 ; 另 精密 量 取 铝 标 准 溶液 适量 ,用 水 稀释 
制 成 每 lml 中 含 铝 1. 0pg 的 溶液 ， 精 密 量 取 适量 ， 用 混合 溶 
液 稀释 制 成 每 1ml 中 含 铝 10 一 50ng 的 系列 对 照 品 溶液 。 取 
空白 溶液 、 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 ， 用 石墨 炉 原 子 化 器 ， 
照 原子 吸收 分 光 光 度 法 (通则 0406 第 一 法 )， 在 309. 3nm 的 
波长 处 测定 ， 计 算 ， 即 得 。 含 铝 不 得 过 2. 0%。 


富 马 酸 


原盐 取 铁 盐 项 下 供 试 品 溶液 10ml， 加 盐酸 5ml 与 水 
1l3ml, 依法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 
(0. 0002% ) 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0. 1g， 精 密 称 定 ， 置 聚 四 氟 乙 烯 
容器 中 ， 加 盐酸 1ml、 无 铅 硝酸 1mi 与 高 氧 酸 1ml， 搅 拌 播 
义 ， 加 氢 氟 酸 7ml， 置 加 热 板 上 缓 缓 燕 至 近 干 ( 约 0. 5ml)， 
残 潜 加 盐酸 5ml， 加 热 至 沸 ， 放 冷 ， 用 水 转移 至 50ml 量 瓶 
中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 作 为 供 试 品 贮备 液 。 精 密 量 取 
贮备 液 2ml， 置 50mi 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 精 
密 量 取 2ml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 混合 溶液 ( 取 盐 酸 10ml 
和 8.9% 握 化 钢 溶 液 10ml， 加 水 至 100ml) 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 精 密 量 取 镁 标准 溶液 适量 ,分 
别 用 水 稀释 制 成 每 lml 中 含 镁 l0pg、15pg、20pg、25pg 
的 溶液 ， 各 精密 量 取 2ml， 分 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 混合 溶 
液 稀释 至 刻度 ， 摇 名， 作为 对 照 品 溶液 。 取 空白 溶液 、 
供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 ， 照 原子 吸收 分 光 光 度 法 (通则 
0406 第 一 法 )， 在 285. 2nm 的 波长 处 测定 ， 用 标准 曲线 
法 计算 ， 即 得 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 润 滑 剂 等 。 

【贮藏 】 置 干燥 处 保存 。 


富 马 酸 
Fumasuan 


Fumaric Acid 


HO 
es OH 


O 
CHO, 116.07 
[110-17-8] 

本 品 为 反 丁 烯 二 酸 。 按 无 水 物 计算 , 含 Ce HeO4 不 得 少 
于 99.0%。 

【性 状 〗 本 品 为 白色 或 类 白色 颗粒 或 结晶 性 粉末 ， 无 臭 。 

本 品 在 乙醇 中 溶解 ， 在 水 或 乙醚 中 微 党， 在 二 氯 甲烷 中 
几乎 不 溶 。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 约 0. 5g， 加 水 10ml， 加 热 者 沸 ， 滴 
加 溴 试 液 ， 溴 试 液 的 颜色 消 褪 。 

(2) 取 本 品 和 富 马 酸 对 照 品 各 适量 ， 用 有 关 物 质 项 下 的 
流动 相 分 别 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 10pg 的 溶液 ， 作 
为 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 。 照 有 关 物 质 项 下 的 色谱 条 件 ， 
取 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 各 10kl， 分 别 注 人 液 相 色谱 仪 ， 
供 试 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 
一 笋 ， 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 富 马 酸 对 照 品 的 图 谱 一 
致 (通则 0402)。 


。 599 。 


酷 氨 酸 


【检查 】 马 来 酸 及 其 他 有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ， 精 密 称 
定 ， 加 流动 相 溶 解 并 定量 稀释 制 成 每 Iml 中 约 含 1mg 的 溶 
液 ， 作 为 供 试 品 溶液 ， 另 取 富 马 酸 和 马 来 酸 对 照 品 各 适量 ， 
精密 称 定 ， 加 流动 相 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 ml 中 各 含 lng 
的 混合 溶液 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (通则 
0512) 试 验 。 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ， 以 水 (用 磷 
酸 调节 pH 值 至 3.0)- 乙 且 (85 : 15) 为 流动 相 ， 检 测 波长 
210nm。 取 对 照 品 溶液 10xl， 注 人 液 相 色谱 仪 ， 富 马 酸 峰 与 
马 来 酸 峰 的 分 离 度 应 大 于 2. 5。 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 
照 品 溶液 各 10k1， 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 至 富 马 
酸 峰 保留 时 间 的 3 倍 ， 供 试 品 溶 液 色 谱 图 中 如 显 杂质 峰 。 按 
外 标 法 以 峰 面 积 计算 ， 含 马 来 酸 不 得 过 0. 1%， 其 他 单个 杂 
质 按 对 照 品 溶液 中 富 马 酸 峰 的 峰 面积 计算 不 得 过 0.1%， 杂 
质 总 量 不 得 过 0. 2%。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 
定 ， 仿 水 分 不 得 过 0. 5%。 

歇 灼 残 造 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0.1%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 酒 项 下 遗留 的 残 酒 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 1. 0g， 精 密 称 定 ， 加 甲醇 50ml， 
在 热 水 浴 中 缓 缓 加 热 使 溶解 ， 加 酚 本 指示 液 数 滴 ， 用 氢 氧 化 
钠 滴 定 液 (0.5mol/L) 滴 定 ， 每 lml 所 氧化 钠 滴 定 液 
(0. 5mol/L) 相 当 于 29. 02meg 的 Cs HO,。 

【类 别 】 药 用 辅料 ，pH 值 调 节 剂 和 泡 腾 剂 等 。 

【贮藏 】 密 闭 保 存 。 


酷 氨 酸 
Lao’ansuan 


Tyrosine 


见 二 部 品种 正文 。 
【类 别 】 药 用 辅料 ， 助 溶剂 和 稳定 剂 等 。 


硼 人 砂 
Pengsha 


Borax 


NasB,O; »* 10H;O 381.37 
[1303-96-4] 
本 品 为 四 硼酸 钠 ， 含 Nas BO,;。10H2 〇 应 为 99.0%% 一 
103.0%。 
【性 状 】 本 品 为 无 色 半 透 明 的 结晶 或 白色 结晶 性 粉末 ; 


，600 ， 
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元 臭 ;， 有 风化 性 。 

本 品 在 沸水 中 易 溶 ， 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 中 不 溶 。 

【鉴别 〗 本 品 应 显 钠 盐 与 硼酸 盐 的 鉴别 反应 (通则 
0301) 。 

【检查 】 碱 度 取 本 品 1. 0g， 加 水 25ml 溶解 后 ， 依 法 
测定 (通则 0631) ，pH 值 应 为 9. 0 一 9.6。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 0.5g， 加 水 10ml 溶解 
后 ， 依 法 检查 (通则 0901 第 一 法 与 通则 0902)， 溶 液 应 澄清 
无 色 ; 如 显 浑浊 ， 与 2 号 浊 度 标准 液 ( 通 则 0902 第 一 法 ) 比 
较 ， 不 得 更 浓 。 

氰 化物 取 本 品 0.25g， 依 法 检查 (通则 0801) ， 与 标准 
氧化 物 溶 液 5. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 02%)。 

硫酸 盐 ” 取 本 品 0.50g， 依 法 检查 (通则 0802)， 与 标准 
硫酸 钾 溶 液 2. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0.04% ) 。 

碳酸 盐 与 碳酸 氨 盐 取 本 品 0.25g， 加 水 5ml 溶解 后 ， 
加 稀 盐 酸 3ml， 不 得 发 生 泡 沸 。 

钙 盐 取 本 品 0.25g， 加 水 10ml 溶解 后 ， 加 醋酸 使 成 
酸性 ， 再 加 草酸 贸 试 液 1.0ml， 放置 1 分 钟 ， 加 乙醇 5ml， 
摇 匀 ， 放 置 15 分 钟 后 ， 如 显 浑 浊 ， 与 标准 镍 溶液 (精密 称 取 
在 105~110C 干燥 至 恒 重 的 碳酸 钙 0. 125g， 置 500ml 量 瓶 
中 ， 加 水 5ml 与 盐酸 0. 5ml 使 溶解 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 
匀 ;， 临 用 前 ， 精 密 量 取 10ml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 
至 刻度 ， 播 色 ， 即 得 。 每 ml 相当 于 10yg 的 Ca)2. 5ml 用 同 
一 方法 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0.01%%) 。 

镁 盐 取 本 品 0. 50g， 加 水 8ml 溶解 后 ， 用 稀 盐 酸 中 和 
至 中 性 ， 加 水 至 10ml， 再 加 8% 氧 氧化 钠 溶 液 5ml 与 
0.05% 太 坦 黄 溶液 0.2ml， 扬 勾 ; 如 显 色 ， 与 标准 镁 溶液 
(精密 称 取经 800 灼 烧 至 恒 重 的 氧化 镁 16. 6mg， 加 盐酸 
2. 5ml 与 水 适量 使 溶解 成 1000ml， 摇 勾 。 每 lml 相当 于 
1l0pg 的 Mg)5. 0ml 用 同一 方法 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 
深 (0.01%)。 

铁 盐 取 本 品 1.0g， 加 水 25ml 溶解 后 ， 依 法 检查 ( 通 
则 0807)， 与 标准 铁 溶液 3. 0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 
深 (0.003%)。 

铵 盐 ” 取 本 品 2. 0g， 依 法 检查 (通则 0808)， 与 标准 毛 
化 外 溶液 2. oml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 (0. 001% ) 。 

重金 属 ” 取 本 品 1. 0g， 加 水 16ml 溶解 后 ， 滴 加 稀 盐 酸 
至 中 性 ， 加 醋酸 盐 缓冲 液 (pH3.5)2ml， 再 加 水 适量 使 成 
25ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 
分 之 十 。 

砷 盐 取 本 品 0.4g， 加 水 23ml 溶解 后 ， 加 盐酸 5ml， 
依法 检查 (通则 0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0005%)。 

【含量 测定 】 取 本 品 0. 15g， 精 密 称 定 ， 加 水 25ml 溶解 
后 ， 加 0. 05%% 甲 基 栓 溶液 1 滴 ， 用 盐酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 
滴定 至 橙 红色 ， 煮 沸 2 分 钟 ， 放 冷 ， 如 溶液 呈 黄 色 ， 继 续 滴 
定 至 溶液 刚好 呈 橙 红色 ， 加 甘露 醇 5g 使 溶解 ， 再 加 酚 枉 指 
示 剂 3 滴 ， 用 和 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 至 显 粉红 色 ， 
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并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 氢 氧 化 钠 滴 定 液 
(0. 1mol/L) 相 当 于 9. 534mg 的 Nas BO,，10H2O。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 抑 菌 剂 和 缓冲 剂 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 


硼 酸 


Pengsuan 
Boric Acid 


H;BO; 61. 83 
[10043-35-3] 

本 品 按 干燥 品 计算 ， 含 H:BO: 不 少 于 99. 5%。 

【性 状 〗 本 品 为 无 色 微 带 珍珠 光泽 的 结晶 或 白色 疏松 的 
粉 示 ， 有 滑 腻 感 ， 无 臭 。 

本 品 在 乙醇 或 水 中 溶解 ;在 沸水 或 沸 乙 醇 中 易 溶 。 

【鉴别 】 本 品 的 水 溶液 显 硼酸 盐 的 鉴别 反应 (通则 0301) 。 

【检查 】 酸 度 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 30ml 溶解 后 ， 依 法 
测定 (通则 0631) ，pH 值 应 为 3. 5 一 4. 8。 

溶液 漫 清 度 与 颜色 取 本 品 1.0g， 加 水 30ml 使 溶解 ， 
依法 检查 (通则 0901 第 一 法 与 通则 0902)， 溶 液 应 澄清 无 
色 ; 如 显 浑浊 ,与 1 号 浊 度 标准 液 ( 通 则 0902 第 一 法 ) 比 较 ， 
不 得 更 浓 。 

乙醇 溶液 的 滥 清 度 ” 取 本 品 1.0g， 加 乙醇 25ml 使 溶 
解 ， 溶 液 应 澄清 。 

氢化 物 取 本 品 0. 50g， 依 法 检查 (通则 0801) ， 与 标准 
氢化 钠 溶 液 5. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 01%)。 

硫酸 盐 取 本 品 0. 50g， 依 法 检查 (通则 0802)， 与 标准 
硫酸 钾 溶 液 2. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0.04%)。 

磷酸 盐 取 本 品 0.50g， 加 水 15ml 溶解 后 ， 加 2,4- 二 
硝 基 苯 酚 的 饱和 溶液 2 滴 ， 滴 加 硫酸 溶液 (12 一 100) 至 黄色 
消失 ， 加 水 稀释 至 20ml， 再 加 硫酸 溶液 (12 王 100)4ml、5% 
铀 酸 铵 溶液 1ml 与 磷 试 液 1ml， 扬 匀 ， 于 60 忆 水 浴 中 保温 
10 分 钟 ， 如 显 色 ， 与 标准 磷酸 盐 溶液 (精密 称 取 磷 酸 二 氢 钾 
0. 1430g， 置 1000ml 量 瓶 中 ， 加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 扬 
名 ,精密 量 取 10ml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 ， 即 得 。 每 1ml 溶液 相当 于 10yg 的 POs)5.0ml 用 同一 
方法 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 深 (0. 01%)。 

钙 盐 ” 取 本 品 0.50g， 加 水 10ml 溶解 后 ， 加 氨 试 液 使 
成 碱 性 ， 再 加 草酸 铵 试 液 0. 5ml 与 乙醇 5ml， 加 水 至 20ml， 
摇 匀 ， 如 显 浑浊 ,与 标准 鲈 溶液 (精密 称 取 在 105 干燥 至 
恒 重 的 碳酸 钙 0.125g， 置 500ml 量 瓶 中 ， 加 水 5ml 与 盐酸 
0. 5ml 使 溶解 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 扬 匀 ， 即 得 。 每 lml 相当 
于 10kg 的 Ca)5.0mil 用 同一 方法 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 
更 浓 (0. 01% ) 。 

镁 盐 取 本 品 0.50g， 加 水 8ml 溶解 后 ， 用 8% 和 氨 氧 化 
钠 溶液 中 和 至 中 性 ， 加 水 至 10ml， 再 加 8% 氧 氧化 钠 溶 液 
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5ml 与 0.05% 太 坦 黄 溶液 0. 2ml， 揪 名 ; 如 显 色 ， 与 标准 镁 
溶液 (精密 称 取经 800C 灼 烧 至 恒 重 的 氧化 镁 15. 6mg， 加 盐 
酸 2. 5ml 与 水 适量 使 溶解 成 1000ml， 摇 匀 ， 即 得 。 每 1ml 
相当 于 10pg 的 Mg)5. 0ml 用 同一 方法 制 成 的 对 照 液 比较 ， 
不 得 更 深 (0.01% ) 。 

铁 盐 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 25ml 溶解 后 ， 依 法 检查 ( 通 
则 0807) ,与 标准 铁 溶液 1. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 
深 (0.001% ) 。 

钙 盐 取 本 品 2g， 依 法 检查 (通则 0808)， 不 得 
过 0.001%。 

干燥 失重 ” 取 本 品 1g， 置 硅胶 干燥 器 中 放置 5 小 时 ， 
减 失 重量 不 得 过 0.5%( 通 则 0831) 。 

重金 属 取 本 品 1.0g， 加 水 23ml 溶解 后 ， 加 醋酸 盐 组 
冲 液 (pH3. 5)2ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 含 重金 属 
不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 取 本 品 0.40g， 加 水 23ml 溶解 后 ， 加 盐酸 5ml， 
依法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0005% ) 。 

【含量 测定 】 取 本 品 0. 1g， 精 密 称 定 ， 加 20%% 的 中 性 甘 
露 醇 溶 液 (对 酚 醚 指示 液 显 中 性 )25ml， 微 温 使 溶解 ， 迅 速 放 
冷 ， 加 酚 栈 指示 液 3 滴 ， 用 氢 所 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 
定 。 每 1ml 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 6.183mg 的 
Hs; BO; 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 抑 菌 剂 和 缓冲 剂 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 
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本 品系 含 纤 维 素 植物 的 纤维 浆 制 得 的 a -纤维 素 ， 在 无 
机 酸 的 作用 下 部 分 解 聚 ， 纯 化 而 得 。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 粉末 或 颗粒 状 粉末 ; 无 自 ， 
无 味 。 

本 品 在 水 、 乙 醇 、 乙 本 、 稀 硫酸 或 5% 和 氨 氧 化 钠 溶 液 中 
几乎 不 溶 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 10mg， 置 表面 亚 上 ， 加 氧化 锌 碘 试 
液 2ml1， 即 变 蓝 色 。 
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(2) 取 本 品 约 1.3g， 精 密 称 定 ， 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 精 密 
加 水 25ml， 振 摇 使 微 晶 纤维 素 分 散 并 润 湿 ,， 通 人 氮气 以 排 
除 瓶 中 的 空气 ， 在 保持 通 氮气 的 情况 下 ， 精 密 加 lmol/L 双 
氢 氧 化 乙 二 胺 铜 溶液 25ml， 除 去 氨 气 管 ， 密 塞 ， 强 力 振 播 ， 
使 微 晶 纤 维 素 溶解 ， 作 为 供 试 品 溶液 ， 取 适量 ， 置 25C 土 
0. 1 水 浴 中 ,， 约 5 分 钟 后 ， 移 至 乌 氏 黏度 计 内 (毛细 管内 径 
为 0.7~1.0mm， 选 用 适宜 黏度 计 常 数 Ki )， 照 黏度 测定 法 
(通则 0633 第 二 法 )， 于 25C 士 0.1C 水 浴 中 测定 。 记 录 供 
试 品 溶 液 流 经 黏度 计 上 下 两 刻度 时 的 时 间 与 ， 按 下 式 计 算 供 
试 品 溶液 的 运动 黏度 wm : 
v= XK 
分 别 精密 量 取 水 和 1mol/L 双 氢 氧化 乙 二 胺 铜 溶液 各 
25ml， 混 匀 ， 作 为 空白 溶液 ， 取 适量 ， 置 25'C 土 0.1'C 水 浴 
中 ， 约 5 分 钟 后 ， 移 至 乌 氏 黏度 计 内 (毛细 管内 径 为 0.5~ 
0. emm， 黏 度 计 常数 K, 约 为 0.01)， 照 黏度 测定 法 (通则 
0633 第 二 法 )， 于 25'C 土 0.1C 水 浴 中 测定 。 记 录 空 白 溶液 
流 经 黏度 计 上 下 两 刻度 时 的 时 间 t; ， 按 下 式 计算 空白 溶液 的 
运动 黏度 w， 
w=—=t, XK;, 
照 下 式 计算 微 晶 纤维 素 的 相对 黏度 : 
Wrel = V1 /ve 
根据 计算 所 得 的 相对 黏度 值 (ya)， 查 附 表 ， 得 [wjC 值 
[特性 黏 数 [yw] (ml/g) 和 浓度 CCg/100ml) 的 乘积 ]， 按 下 式 
计算 聚合 度 (P)， 应 不 得 过 350 。 
P=93 [nlC 


式 中 ry 为 供 试 品 取 样 量 ，g， 以 干燥 品 计算 。 

【检查 】 酸 碱 度 ” 取 电导 率 项 下 制备 的 上 清 液 ， 依 法 测 
定 ( 通 则 0631)，pH 值 应 为 5. 0 一 7. 5。 

氢化 物 ” 取 本 品 0.10g， 加 水 35ml， 振 摇 ， 滤 过 ， 取 滤 
液 ， 依 法 检查 (通则 0801)， 与 标准 氢化 钠 溶液 3.0ml 制 成 
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的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0.03%%)。 

水 中 溶解 物 取 本 品 5. 0g， 加 水 80ml， 振 播 10 分 钟 ， 
室温 静 置 10 一 20 分 钟 ， 真 空 抽 滤 (使 用 孔径 2um 或 以 下 的 
微 孔 滤 膜 或 定量 分 析 滤 纸 )， 滤 液 置 105 干燥 至 便 重 的 燕 
发 咀 中 ， 在 水 浴 上 蒸 干 ， 并 在 105C 干 燥 1 小时， 遗留 残渣 
不 得 过 0. 2%。 

醚 中 溶解 物 ” 取 本 品 10. 0g， 置 内 色 约 为 20mm 的 玻璃 
柱 中 ， 用 不 含 过 氧化 物 的 乙醚 50ml 洗 脱 柱子 ， 收 集 洗 脱 液 
置 105"C 干燥 至 恒 重 的 燕 发 阵 中 挥发 至 干 ， 在 105' 干燥 至 
恒 重 遗 留 残渣 不 得 过 0.05% 。 

淀粉 ” 取 本 品 0.10g， 加 水 5smnl， 振 播 ， 加 碘 试 液 
0. 2ml， 不 得 显 蓝 色 。 

电导 率 ” 取 本 品 5. 0g， 加 新 沸 并 放 冷 至 室温 的 水 40ml， 
振 摇 20 分 钟 ， 离 心 ， 取 上 清 液 ,在 25C 士 0.1C 依 法 测定 
(通则 0681)， 同 法 测定 制备 供 试 品 溶液 所 用 水 的 电导 率 ， 
两 者 之 差 不 得 过 75pS/cm。 

干燥 失重 ” 取 本 品 1.0g， 在 105 人 干燥 3 小 时 ， 减 失重 
量 不 得 过 7.0%% (通则 0831) 。 

炽 灼 残 秸 ” 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 1% 。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 渣 项 下 遗留 的 残 酒 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 取 本 品 1. 0g， 加 氢 氧 化 钙 1.0g， 混 合 ， 加 水 搅 
拌 均匀 ,干燥 后 ， 先 用 小 火烧 灼 使 恢 化 ， 再 在 600C 炽 灼 使 
完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml 使 溶解 ， 依 法 检查 
(通则 0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0002%% ) 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 填 充 剂 和 崩 解 剂 等。 

【贮藏 】 密 闭 保存 。 

【标示 】 标 明 产 品 型 号 ， 细 度 测 定 方法 与 要 求 。 


附 表 相对 符 度 (1 ) 与 特性 黏 数 和 浓度 的 乘积 ( [mC) 转 换 表 


[nc 
0. 00 0.01 0. 02 0.03 0.05 0. 06 0.07 0.08 0.09 
1.1 0. 098 0. 106 0. 115 0.125 0.134 0. 143 0.152 0.161 0.170 0. 180 
1.2 0. 189 0. 198 0. 207 0. 216 0. 225 0. 233 0. 242 0. 250 0. 259 0. 268 
1.3 0. 276 0. 285 0. 293 0. 302 0. 310 0. 318 0. 326 0. 334 0. 342 0. 350 
1.4 0. 358 0. 367 0. 375 0. 383 0. 391 0. 399 0. 407 0.414 0. 422 0. 430 
be 0. 437 0. 445 0. 453 0. 460 0. 468 0. 476 0. 484 0. 491 0. 499 0.507 
1.6 0. 515 0. 522 0. 529 0. 536 0. 544 0. 551 0. 558 0.566 0. 573 0. 580 
1.7 0.587 0. 595 0. 602 0. 608 0. 615 0. 622 0. 629 0. 636 0. 642 0. 649 
1.8 0. 656 0. 663 0. 670 0. 677 0. 683 0. 690 0. 697 0. 704 0.710 0.717 
1.9 0. 723 0.730 0.736 0. 743 0.749 0. 756 0.762 0.769 0.775 0.782 
2.0 0. 788 0. 795 0. 802 0. 809 0. 815 0. 821 0. 827 0. 833 0. 840 0. 846 
21 ”os852 0. 858 0. 864 0. 870 0. 876 0. 882 0. 888 0. 894 0. 900 0. 906 
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Drel 

0. 00 
2.2 0. 912 
2. 3 0. 971 
2. 4 1. 028 
25 1. 083 
2.6 1. 137 
27 1. 190 
2.8 1.240 
2.9 1. 290 
3.0 1. 338 
& 1 ]. 386 
3 2 1. 432 
3. 3 1. 477 
3 4 1. 521 
3.5 1. 562 
3$.6 1. 604 
3.7 1. 646 
3. 8 1. 687 
3.9 ls727 
4.0 1.765 
4. 1 1. 804 
4.2 1.841 
4.3 1. 878 
4.4 1. 914 
4.5 1. 950 
4,6 1. 986 
4.7 2. 020 
4.8 2.053 
4.9 2.087 
5.0 2. 119 
5.1 2. 151 
$2 2. 183 
5. 3 2. 212 
5.4 2, 243 
5.5 2,273 
5.6 2, 303 
5.7 2, 332 
5.8 2. 361 
5. 9 2. 390 
6.0 2. 419 


1. 695 
1.735 


1.773 
1. 811 
1, 848 
1. 885 
1. 921 
1. 957 
1, 993 
2, 027 
2, 060 


2, 093 


2, 125 
2. 158 
2. 190 
2. 218 
2. 249 
2, 279 


.533 
.575 
.617 
.658 
.700 


.739 


.777 
. 815 
.852 
.889 
.925 
.961 
.996 
,030 
.063 


.097 


129 


. 160 


192 


.221 
.252 
,282 


312 


.341 
.370 


.400 


,428 


1.105 
1.158 
1.210 
1.260 
1. 310 


1.357 
1. 405 
1.450 
1,.496 
1.537 
1.579 
1. 621 
1. 662 
1.704 


1.742 


1,781 
1. 819 
1. 856 
1. 893 
1.929 


2. 000 


.215 
.265 
.314 


.362 
, 409 
,455 
,500 
.542 
.583 
.625 
.666 
.708 


746 


.785 
, 822 


859 


. 896 
.932 
,968 
.003 


037 


.070 


.103 


.135 
.167 
.197 
,227 
.258 
, 288 
.318 


347 


.376 
,405 


,433 


1.789 
1. 826 
1.863 
1. 900 
1.936 
1.971 
2.007 
2.040 
2.073 


2,107 


2,139 
2.170 
2, 200 
2, 230 
2, 261 
2, 291 
2.320 
2. 350 
2. 379 
2. 408 


2. 436 


.010 
.043 
.077 


,110 


.142 
.173 
.203 
.233 
.264 
.294 
.324 
.353 
. 382 
.411 


.439 


-468 


- 595 


.384 


.442 


微 晶 纤维 素 


续 表 


SN SS 
co Co 
oo a 
"qq co 


微 晶 纤维 素 Miss 中 国药 典 2015 年 版 


续 表 
[yc 
Wi 0.00 0.01 0.02 0.03 0.04 0.05 0.06 0.07 0.08 0.09 
6.1 2. 447 2,. 450 2. 453 2. 456 2. 458 2. 461 2. 464 2. 467 2. 470 2. 472 
6. 2 2. 475 2. 478 2. 481 2. 483 2. 486 2, 489 2. 492 2. 494 2. 497 2, 500 
6. 3 2. 503 2. 505 2. 508 2. 511 2.513 2.516 2.518 2. 521 2. 524 2. 526 
6.4 2. 529 2. 532 2.534 25537 2. 540 2. 542 2. 545 2. 547 2. 550 2&:553 
6. 5 和 .555 2. 558 2. 561 2.563 2. 566 2. 568 2,. 571 2. 574 2::576, 2,579 
6.6 2. 581 2. 584 2.587 2. 590 2. 592 2. 595 2. 597 2. 600 2. 603 2. 605 
6.7 2. 608 2. 610 2. 613 2. 615 2. 618 2. 620 2.623 2, 625 2. 627 2, 630 
6.8 2. 633 2. 635 2.637 2. 640 2. 643 2. 645 2. 648 2.650 2. 653 2. 655 
6.9 2. 658 2,. 660 2. 663 2. 665 2. 668 2. 670 2. 673 2.675 2. 678 2, 680 
?0 2.683 2. 685 2. 687 2. 690 2. 693 2. 695 2. 698 2,700 2, 702 2,705 
gl 2.707 2.710 2.:712 2.714 2.717 2.719 2. 721 2.724 2. 726 2,729 
.2 2. 731 2.733 2.736 2.738 2.740 2.743 2.745 2,748 2.750 2.752 
.8 2.2755 2.757 2.760 2.762 2.764 2.767 2.769 2. 771 2. 774 2.776 
全 遇 2. 779 2.781 2.783 2.786 2.788 2.790 2.793 2.795 2.798 2, 800 
全 2. 802 2. 805 2. 807 2. 809 2. 812 2. 814 2. 816 2. 819 2. 821 2, 823 
$0 2. 826 2. 828 2. 830 2. 833 2.835 2. 837 2. 840 2. 842 2. 844 2. 847 
pr 2. 849 2. 851 2. 854 2. 856 2. 858 2. 860 2. 863 2. 865 2. 868 2. 870 
7.8 2. 873 2. 875 2. 877 2. 879 2. 881 2. 884 2. 887 2. 889 2. 891 2. 893 
六 此 2. 895 2. 898 2. 900 2. 902 2. 905 2. 907 2. 909 2. 911 2. 913 2.915 
8.0 2.918 2. 920 2. 922 2. 924 2. 926 2. 928 2. 931 2. 933 2.935 2.937 
8. 1 2. 939 2. 942 2. 944 2. 946 2. 948 2. 950 2.952 2. 955 2. 957 2. 959 
8. 2 2. 961 2. 963 2.966 2. 968 2. 970 2. 972 2. 974 2. 976 2. 979 2. 981 
8. 3 2. 983 2. 985 2. 987 2. 990 2. 992 2. 994 2. 996 2. 998 3. 000 3. 002 
8. 4 3. 004 3. 006 3. 008 3, 010 3. 012 3. 015 3,017 3. 019 3. 021 3. 023 
8. 5 3. 025 3.027 3.029 3, 031 3.033 3. 035 3.037 3. 040 3. 042 3. 044 
R. 6 3. 046 3.048 3.050 3,052 3. 054 3. 056 3.058 3. 060 3.062 3. 064 
8.7 3.067 3.069 3. 071 3, 073 3. 075 3. 077 3. 079 3. 081 3. 083 3. 085 
8.8 3. 087 3, 089 3. 092 3. 094 3. 096 3. 098 3. 100 3. 102 3. 104 3. 106 
8.9 3.108 3.110 3,112 3.114 3.116 3. 118 3.120 3. 122 3, 124 3, 126 
5.0 3. 128 3. 130 3, 132 3,. 134 3. 136 3. 138 3. 140 3, 142 3. 144 3. 146 
85. 1 3. 148 3. 150 3,. 152 3. 154 3.156 3.158 3.160 3. 162 3. 164 3, 166 
5 2 3, 168 3. 170 3, 172 3, 174 3, 176 3. 178 3. 180 3. 182 3. 184 3. 186 
2%3 3. 188 3. 190 3. 192 3, 194 3,. 196 3. 198 3. 200 3. 202 3. 204 3. 206 
9S. 4 3. 208 3. 210 3. 212 3,. 214 3. 215 3.217 3.219 3. 221 3.223 3. 225 
9.5 3.227 3. 229 3. 231 3, 233 3. 235 $237 3. 239 3. 241 3. 242 3. 244 
9.6 3. 246 3. 248 3. 250 $252 3.254 3. 256 3. 258 3. 260 3. 262 3. 264 
S. 7 3. 266 3. 268 3. 269 3, 271 3. 273 3. 275 3.277 3,. 279 3. 281 3, 283 
9.8 2 285 3.287 3. 289 3.291 3. 293 3. 295 3. 297 3.298 3.300 3. 302 
9.9 3. 304 3. 305 3. 307 3. 309 3.311 3. 313 3.316 3. 318 35320 3. 321 


。，604 ， 


亲 于 人 关 


中 国药 典 2015 年 版 

Drel 

0.00 0.01 0. 02 0.03 
10 3. 32 3. 34 3. 36 3. 37 
11 3.50 3.52 3.53 3.55 
12 3.66 3.68 3. 69 3.71 
13 3. 80 3. 83 3, 85 3. 86 
14 3. 96 3. 97 3. 99 4.00 
15 4.10 4.11 4.13 4.14 
16 4. 23 4. 24 4. 25 4.27 
17 4.35 4.36 4.37 4.38 
18 4. 46 4. 47 4. 48 4. 49 
19 4.57 4.58 4. 59 4. 60 

微 晶 蜡 


Weijingla 
Microcrystalline Wax 


[63231-60-7] 

本 品系 从 石油 中 制 得 的 直 链 烃 、 支 链 烃 与 环 状 烃 的 混 
合 物 。 
【性 状 〗】 本 品 为 白色 或 类 白色 的 螨 状 固体 ， 无 臭 。 

本 品 在 三 毛 甲 烷 或 乙醚 中 易 溶 ， 在 无 水 乙醇 中 微 溶 ， 在 
水 中 不 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (通则 0612 第 二 法 ) 为 54 一 102"C 。 

【鉴别 〗 (1) 取 本 品 适量 ， 置 燕 发 生 中 ， 加 热 融 化 ， 点 燃 
熔融 物 ， 火 焰 明 亮 ， 有 石油 味 。 

(2) 取 本 品 约 0.5g， 置 试管 中 ， 加 升华 硫 0.5g， 轻 轻 振 
摇 ， 混 匀 ， 加 热 ， 将 产生 的 硫化 氢气 体 导 和 人 醋酸 铅 试 液 
50ml 中 ， 溶 液 颜色 逐渐 由 无 色 变 为 黑色 。 

【检查 】 酸 碱 度 ” 取 本 品 35. 0g， 置 250ml 分 液 漏斗 中 ， 
加 沸水 100ml， 剧 烈 振 摇 5 分 钟 ， 分 取水 层 ， 再 加 沸水 50ml 
振 摇 洗 桨 ， 重 复 两 次 ， 合 并 水 层 溶 液 ， 加 和 酚 酌 指示 液 1 滴 ， 
煮沸 ， 溶 液 不 显 微 红 色 ;， 另 取 同 法 制备 所 得 的 水 溶液 ， 加 甲 
基 橙 指示 液 0. 1ml， 溶 液 不 显 微 红 色 。 

颜色 取 本 品 适量 ,水 浴 加 热 使 熔融 ， 取 熔融 液 5ml， 
与 同体 积 的 对 照 液 ( 取 比 色 用 氯 化 钴 液 1. 2ml、 比 色 用 重 铬 
酸 钾 液 1. 8ml 与 水 2ml， 混 匀 ) 比 较 ， 不 得 更 深 。 

有 机 酸 类 ” 取 本 品 20.0g， 置 250ml 锥 形 瓶 中 ， 加 中 
性 稀 乙 醇 100ml， 加 热 回流 10 分 钟 ， 加 酚 可 指示 液 1ml， 
振 揪 ， 立 即 用 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 1moVL) 滴 定 至 溶液 变 
为 粉红 色 。 消 耗 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (0,1moML) 不 得 
过 0. 4ml。 

油脂 和 树脂 取 本 品 10.0g， 加 20% 迄 氧化 钠 溶 液 
50ml， 加 热 回 流 30 分 钟 ， 放 冷 。 分 取水 层 ， 加 稀 硫 酸 


腺 泽 哈 
续 表 
[rc 

0.05 0. 06 0.07 0. 08 0. 09 
3. 41 3. 43 3. 45 3. 46 3. 48 
3.58 3.60 3.61 3. 63 3. 64 
3. 74 3.76 3.77 3.79 3. 80 
3. 89 3. 90 3. 92 3. 93 3. 95 
4. 03 4. 04 4. 06 4. 07 4. 09 
4. 17 4. 18 4. 19 4. 20 4,. 22 
4. 29 4. 30 4.31 4. 33 4. 34 
4. 41 4. 42 4. 43 4. 44 4. 45 
4. 52 4. 53 4.54 4.55 4.56 
4. 62 4. 63 4. 64 4. 65 4. 66 


200ml， 不 得 生成 油状 物质 和 沉淀 。 

灰分 取 本 品 1.0g8， 置 已 便 重 的 寺 塌 中 ， 缓 慢 加 热 至 
完全 煤化， 在 500 一 600 尼 使 完全 灰 化 并 至 恒 重 ， 遗 留 残 渣 
不 得 过 0.1%。 

重金 属 取 本 品 2.0g, 缓慢 加 热 至 完全 火化 ,在 
450~550 伟 炽 灼 使 完全 灰 化 ， 取 出 ， 放 冷 ， 加 盐酸 2ml， 
水 浴 蒸 干 ， 残 酒 加 醋酸 2ml 与 水 15ml， 作 为 供 试 品 溶 液 。 
依法 检查 (通则 0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 
之 十 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 包 衣 剂 ， 控 制 释 放 载 体 等 。 

【贮藏 】 遮 光 ， 密 封 保存 。 


腺 嗓 人 岭 
Xianpiaoling 
Adenine 
NH2 
N” NN 
[9 > 
NH 
Cs HsNs 135. 13 
[73-24-5] 


本 品 为 7 开 - 味 叭 -6- 胺 。 按 干燥 品 计算 ， 含 Cs Hs Ns 不 得 
少 于 98.5%。 

【性 状 〗】 本 品 为 白色 或 类 白色 粉末 或 结晶 或 结晶 性 粉末 ， 
无 臭 无 际 。 

本 品 在 热 水 中 略 溶 ， 在 乙醇 中 微 溶 ， 在 水 中 极 微 溶解 。 

【鉴别 〗(1) 取 本 品 ， 用 稀 醋酸 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 含 
lmg 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 取 腺 味 叭 对 照 品 ， 同 法 制 成 
对 照 品 溶液 。 取 腺 味 哈 和 阿 糖 腺 苷 对 照 品 各 10mg， 置 10ml 
量 瓶 中 ， 用 稀 醋 酸 溶解 (必要 时 加 热 ) 并 稀释 至 刻度 ， 作 为 系 


*。 60S 。 
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统 适用 性 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (通则 0502) 试 验 ， 吸取 上 述 
溶液 各 5pl， 点 于 同一 硅胶 GFzss 薄 层 板 上 ， 以 浓 氨 水 -乙酸 
乙 酯 - 丙 醇 (20 : 40 : 40) 为 展开 剂 ， 展开， 晾 干 ， 置 紫外 灯 
(254nm) 下 检视 ， 系 统 适用 性 溶液 应 有 两 个 清晰 且 分 离 的 斑 
点 ， 供 试 品 溶液 所 显 主 斑 点 的 位 置 与 颜色 应 与 对 照 品 溶液 主 
斑点 的 位 置 与 颜色 相同 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 图 谱 一 致 ( 通 则 
0402) 。 

【检查 】 酸 碱 度 ” 取 本 品 2.5g， 加 水 50ml， 煮 沸 3 分 
钟 ， 放 冷 ， 加 水 补足 至 50ml， 过 滤 ， 取 滤液 10ml( 剩 余 滤 液 
备用 )， 加 省 磨 香草 酚 蓝 指示 剂 0. 1ml 和 0.01mol/L 氨 氧 化 
钠 溶 液 0.2ml， 溶 液 呈 蓝 色 ， 加 0.01lmol/L 的 盐酸 溶液 
0. 4ml， 溶 液 呈 黄 色 。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 0. 5g， 加 稀 盐酸 50ml 溶 
解 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 洲 液 应 澄清 无 色 。 

氢化 物 ” 取 本 品 0.5g， 先 用 小 火 灼 烧 使 炭化 ， 再 在 500 一 
600 尼 灼 烧 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 依 法 检查 (通则 0801)， 与 标 
准 氧化 钠 溶 液 5. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 01%)。 

硫酸 盐 ” 取 酸 碱 度 项 下 滤液 10ml， 依 法 检查 (通则 
0802) ,与 标准 硫酸 钙 溶 液 1. 5ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 
更 浓 (0.03%)。 

有 机 杂质 ”对照 品 溶液 的 制备 ” 取 腺 嗓 叭 对 照 品 适量 ， 
精密 称 定 ， 加 热 水 适 量 使 溶解 ， 放 冷 ， 加 水 定量 稀释 制 成 每 
lml 约 含 0, 19mg 的 溶液 ， 分 别 精密 量 取 3ml 置 于 三 个 100ml 
的 量 瓶 中 ， 分 别 用 0. 1ImoVL 的 盐酸 溶液 、0. 1moVL 的 氨 氧 
化 钠 溶 液 、pPH7. 0 的 磷酸 盐 缓冲 液 [ 取 磷 酸 二 氢 钾 4. 54g， 
用 水 溶解 并 稀释 至 500ml， 作 为 A 溶 液 ， 取 无 水 磷酸 氢 二 钠 
4.73g， 用 水 溶解 并 稀释 至 500ml， 作 为 B 溶 液 。 取 上 述 A 溶 
液 38. 9ml 和 也 溶液 61. 1ml， 播 匀 ， 即 得 〈 必 要 时 ， 逐 滴 加 入 
B 溶液 使 溶液 pH 值 至 7.0)] 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 照 对 照 品 溶液 的 制备 方法 制 成 三 种 
供 试 品 溶液 。 

测定 法 ”分别 取 相 应 的 对 照 品 溶液 和 供 试 品 溶液 ， 照 紫 
外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401) 测 定 ， 以 水 为 空白 ， 在 220~~ 
320nm 波长 范围 扫描 ， 记 录 最 大 吸光 度 值 ， 供 试 品 溶液 的 吸 
光度 A, 应 符合 下 述 公式 要 求 : 


MXd—OXVxA,. M XI—O XV.xA, 
MXVXC X09<A4< yxVXC 


式 中 A; 为 供 试 品 溶液 的 吸光 度 ; 
A, 为 对 照 品 溶液 的 吸光 度 ; 
M; 为 供 试 品 的 称 样 量 ，mg; 
M, 为 对 照 品 的 称 样 量 ，mg; 
Vi; 为 供 试 品 溶液 的 稀释 体积 ，ml; 
多. 为 对 照 品 溶液 的 称 释 体积 ，ml; 
C 为 供 试 品 干燥 失重 结果 ， 
C, 为 对 照 品 标示 含量 , %。 
含 氮 量 取 本 品 约 50mg， 精 密 称 定 ， 依 法 检查 (通则 


X1.02 
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0704 第 一 法 )， 按 干燥 品 计算 ， 含 氮 量 应 为 50.2%% 一 53.4%%。 

干燥 失重 ” 取 本 品 lg， 在 105'C 和 干燥 至 恒 重 , 减 失重 量 
不 得 过 0.5% (通则 0831) 。 

炽 灼 残 潮 ” 取 本 品 1g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 残 
漆 不 得 过 0. 1%。 

铵 盐 ” 取 本 品 2g8， 依 法 检查 (通则 0808) ， 与 标准 氯 化 铵 
溶液 2. 0ml 同 法 制 成 的 对 照 溶液 相 比 ， 不 得 更 浓 (0. 001%)。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 渣 项 下 遗留 的 残渣 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 0.1g8， 精 密 称 定 ， 加 醋酸 栈 20ml 
和 无 水 醋酸 30ml 溶解 。 照 电位 滴定 法 (通则 0701)， 用 高 毛 
酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 至 终点 。 每 lml 高 握 酸 滴定 液 
(0. 1mol/L) 相 当 于 13. 51mg 的 Cs Hs Ns 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 冻 干 保护 剂 等 。 

【贮藏 】 密 闭 保存 。 


羧 甲 纤维 素 钙 
Suojia Xianweisugali 
Carboxymethylcellulose Calcium 


[9050-04-8] 

本 品 为 送 甲 纤维 率 钙 盐 。 

【性 状 〗 本 品 为 白色 或 黄白 色 粉 末 ， 有 引 湿 性 。 

本 品 在 水 中 溶 胀 并 形成 混 悬 液 ， 在 丙酮 、 乙 醇 或 甲 葵 中 
不 溶 。 

【鉴别 〗 取 本 品 0.1g， 加 水 10ml， 充分 振 摇 后 ， 加 
lmol/L 氨 氧 化 钠 溶 液 2ml， 静 置 10 分 钟 ， 备 用 。 

(1) 取 上 述 溶液 1ml 加 水 稀释 至 5ml， 取 溶液 1 滴 ， 加 
变色 酸 试 液 0. 5ml， 水 浴 中 加 热 10 分 钟 ， 溶 液 应 显 紫 红色 。 

(2) 取 上 述 溶 液 sml， 加 丙酮 10ml， 混 合 振 摇 ， 应 生成 
白色 如 状 沉淀 。 

(3) 取 上 述 溶液 mil， 加 三 氯 化 铁 试 液 imi， 混 合 振 摇 ， 
应 生成 棕色 絮 状 沉淀 。 

(4) 取 本 品 lg， 炽 灼 灰 化 ， 加 水 10ml 和 6mol/L 醋酸 溶 
液 5ml， 溶 解 残 渣 ， 必 要 时 滤 过 ， 滤 液 煮沸 放 冷 ， 用 氨 试 液 
中 和 ， 溶 液 显 钙 盐 的 鉴别 试验 (通则 0301) 。 

【检查 】 酸 度 ” 取 本 品 1.0g， 加 入 新 沸 放 冷 的 水 100ml， 
振 播 ， 加 酚 本 指示 剂 2 滴 ， 不 应 出 现 红色 。 

氯 化 物 ” 取 本 品 0.80g( 按 干燥 品 计 )， 加 水 50ml， 振 
播 ， 加 lmol/L 氢 氧 化 钠 10ml 溶解 ， 加 水 至 100ml， 作 为 供 
试 品 贮备 溶液 。 取 样品 贮备 液 20ml， 加 2mol/L 硝酸 10ml， 
水 浴 加 热 至 产生 架 状 沉淀 ， 放 冷 ， 离 心 ， 取 上 清 液 。 沉 淀 用 
水 洗涤 离心 3 次 ， 每 次 10ml， 合 并 上 清 液 和 洗 液 ， 加 水 至 
100ml， 混 匀 ， 量 取 10ml， 依 法 检查 (通则 0801) ， 与 标准 氯 
化 钠 溶 液 5ml 制备 的 对 照 溶液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 3% ) 。 

硫酸 盐 取 握 化 物 项 中 的 供 试 品 贮备 液 0ml， 加 盐酸 
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lml,， 水 浴 中 加 热 至 产生 架 状 沉淀 ， 放 冷 ， 离心 ， 取 上 清 液 。 
沉淀 用 水 洗涤 离心 3 次 ， 每 次 10ml， 合 并 上 清 液 和 洗 液 ， 加 
水 至 100ml， 混 匀 ， 量 取 25ml， 依 法 检查 (通则 0802)， 与 标 
准 硫酸 钾 溶 液 2ml 制备 的 对 照 溶液 比较 ， 不 得 更 浓 (1.0%)。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105C 干 燥 4 小时， 减 失重 量 不 
得 过 10.0%( 通 则 0831) 。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0841)。 遗 留 
残渣 按 干燥 品 计 应 为 10. 0%~20.0%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 酒 项 下 遗留 的 残 酒 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

{ 类 别 】 药 用 辅料 ， 骨 解 剂 和 填充 剂 等 。 

{ 贮藏】 密闭 保存 。 


羧 甲 纤维 素 钠 


Suojia Xianweisuna 


Carboxymethylcellulose Sodium 


- OH > 一 十 OH 
yD 
HO OH > OH 
Se n/2 
[9004-32-4] 


本 品 为 纤维 素 在 碱 性 条 件 下 与 一 氯 醋酸 钠 作用 生成 的 羧 甲 
纤维 素 钠 盐 。 按 干燥 品 计算 ， 含 钠 (Na) 应 为 6.5 %~9. 5%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 至 微 黄色 纤维 状 或 颗粒 状 粉 末 ; 无 
臭 ; 有 引 湿 性 。 

本 品 在 水 中 溶 胀 成 胶 状 溶液 ， 在 乙醇、 乙醚 或 三 握 甲 烷 
中 不 溶 。 

【鉴别 〗 取 本 品 lg， 加 温水 50ml1， 搅 拌 使 扩散 均匀 ， 制 
成 胶 状 溶液 ， 放 冷 ， 备 用 。 

(1) 取 上 述 溶液 10ml， 加 硫酸 铜 试 液 lIml， 即 生成 蓝 色 

(2) 取 上 述 溶液 5ml， 加 等 体积 氢化 钢 试 液 ， 即 生成 白 
色 沉 淀 。 

(3) 取 上 述 溶 液 ， 显 钠 盐 的 火焰 反应 (通则 0301) 。 

【检查 】 黏 度 ” 取 本 品 4. 0g( 按 干燥 品 计 )， 置 已 称 定 重 
量 的 250ml 的 烧杯 中 ， 加 热 水 150ml， 置 热 水 浴 中 保温 30 
分 钟 ， 迅 速 搅 拌 ， 至 粉末 充分 湿 透 ， 放 冷 ， 加 足 量 的 水 使 混 
合 物 总 重 为 200g， 静 置 ， 时 时 搅拌 至 完全 溶解 。 调 节 温 度 
至 25 ,选用 适宜 的 单 柱 型 旋转 黏度 计 (Brookfield type LV 
model 或 效能 相当 黏度 计 )， 按 下 表 试 验 条 件 ， 依 法 测定 ( 通 
则 0633 第 三 法 ) ， 或 按照 标示 方法 配制 溶液 及 测定 ， 应 为 标 
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示 黏 度 的 75% 一 140% 。 


标示 黏度 (mPa. s) 


1000~2500( 不 包括 2500) 


2500 一 8000( 不 包括 8000) 


8000 一 12 000( 不 包括 12 000) 


酸碱度 ” 取 本 品 0.5g， 加 温水 50ml， 剧 烈 搅 拌 ， 至 形成 
胶体 溶液 ， 放 冷 ， 依 法 测定 (通则 0631) ，pH 值 应 为 6. 5 一 8. 0。 

溶液 的 湾 清 度 与 颜色 取 本 品 1.0g8， 加 煮沸 放 冷 至 
40 一 50C 的 水 90ml， 剧烈 搅拌 ， 至 形成 胶体 溶液 ， 放 冷 ， 
用 煮沸 放 冷 的 水 稀释 至 100ml。 如 显 浑 浊 , 与 3 号 浊 度 标准 
液 ( 通 则 0902 第 一 法 ) 比 较 ， 不 得 更 浓 ， 如 显 色 ， 与 黄色 3 
号 标准 比 色 液 (通则 0901 第 一 法 ) 比 较 ， 不 得 更 深 。 

氢化 物 取 本 品 1.0g( 按 干燥 品 计 )， 精 密 称 定 ， 置 
250ml 锥 形 瓶 中 ， 加 无 水 乙醇 5ml， 再 加 水 150ml 使 溶解 ， 加 
30% 过 氧化 氧 溶液 5 滴 ， 缓 缓 煮沸 10 分 钟 ， 冷 却 ， 加 铬 酸 钾 指 
示 液 iml， 用 硝酸 银 滴 定 液 (0. 1Imol/L) 滴 定 。 每 lml 硝酸 银 滴 
定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 3. 545mg 的 Cl。 含 Cl 不 得 过 1.0%。 

硫酸 盐 取 本 品 0.5g( 按 干燥 品 计 )， 加 水 50ml 使 溶 
解 ， 取 10ml， 加 盐酸 Iml， 摇 勾 ， 置 水 浴 上 加 热 ， 产 生 架 状 
沉淀 ， 放 冷 ， 离 心 。 沉 淀 用 水 洗涤 ， 每 次 10ml， 离 心 ， 重 
复 三 次 ， 合 并 洗 液 与 上 清 液 置 50ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 。 精 密 量 取 10ml， 置 50ml 纳 氏 比 色 管 中 ， 加 水 
40ml， 依 法 检查 (通则 0802)， 与 标准 硫酸 钾 溶液 1. 0ml 用 
同一 方法 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 5%)。 

硅 酸 盐 取 本 品 1.0g( 按 干燥 品 计 )， 置 卉 吉 中 ， 炽 灼 
至 完全 灰 化 ; 加 稀 盐 酸 20m1， 盖 上 玻璃 平 阵 ， 缓 缓 煮沸 30 
分 钟 。 移 去 玻璃 平 阵 ， 水 浴 挥 发 至 干 ， 继 续 小 火 加 热 1 小 
时 ， 加 热 水 10ml， 搅 拌 均匀 。 经 定量 滤纸 滤 过 ， 沉淀 用 热 
水 洗涤 至 冲洗 液 中 加 硝酸 银 试 液 不 再 产生 沉淀 时 止 。 沉 淀 与 
定量 滤纸 同 置 已 恒 重 的 寺 吉 中 , 在 500 一 600C 炽 灼 至 恒 重 ， 
遗留 残渣 不 得 过 0. 5%。 

乙醇 酸 钠 ” 避 光 操 作 。 取 本 品 0. 5g( 按 干燥 品 计 )， 精 密 
称 定 ， 置 烧杯 中 ， 加 5mol/L 醋酸 溶液 和 水 各 5ml， 搅 拌 至 
少 30 分 钟 使 乙醇 酸 钠 溶解 ， 加 丙酮 80ml 与 氯 化 钠 2g， 搅 
拌 使 其 甲 纤维 素 完全 沉淀 ， 滤 过 ， 用 丙酮 定量 转移 至 100ml 
量 瓶 中 ， 加 丙酮 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 静 置 24 小 时 ， 取 上 清 
液 作为 供 试 品 溶液 。 取 室温 减 压 干燥 12 小 时 的 乙醇 酸 
0. 310g， 置 1000ml 量 瓶 中 ， 加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 ， 
精密 量 取 5ml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 5mol/L 醋酸 5ml,， 静 
置 30 分 钟 ， 加 丙酮 80ml 和 和 氯 化 钠 2g， 摇 匀 ， 用 丙酮 稀释 
至 刻度 ， 摇 匀 ， 静 置 24 小 时 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 取 供 试 品 
溶液 和 对 照 品 溶液 各 2. 0ml， 分 别 置 25ml 纳 氏 比 色 管 中 ， 


.607 ， 


羧 甲 淀粉 钠 


水 浴 加 热 至 丙酮 挥 去 ， 放 冷 ， 精 密 加 2,7- 二 羟基 莹 硫酸 湾流 
〈 取 2,7- 二 羟基 蔡 10mg， 加 硫酸 100ml 使 溶解 ， 放 置 至 颜色 
褪去 ，2 天 内 使 用 )20ml， 密 塞 ， 播 匀 ， 置 水 浴 中 加 热 20 分 
钟 ， 放 冷 ， 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 比较 ， 颜 色 不 得 更 深 。 
必要 时 ， 取 上 述 两 种 溶液 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 
0401) ，10 分 钟 内 ， 在 540nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ， 计算。 
含 乙醇 酸 钠 不 得 过 0. 4%。 

干燥 失重 ” 取 本 品 1. 08， 在 105C 干 燥 6 小 时 ， 减 失重 
量 不 得 过 10.0% (通则 0831) 。 

铁 盐 ” 取 本 品 1. 0g( 按 干燥 品 计 )， 置 卉 吉 中 ， 缓 缓 炽 
灼 至 完全 炭化 ， 放 冷 ; 加 硫酸 0. 5ml 使 残渣 湿润 ， 低 温 加 热 
至 硫酸 蒸气 除 尽 后， 在 550~600'C 炽 灼 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 
加 盐酸 1ml 与 硝酸 3 滴 ， 置 水 洽 上 蒸 干 ， 放 冷 ， 加 稀 盐酸 
16ml 与 水 适量 ， 使 残 酒 溶解， 移 至 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 至 
刻度 ， 摇 匀 ( 必 要 时 滤 过 )， 精 密 量 取 25ml， 置 50ml 纳 氏 比 
色 管 中 ， 依 法 检查 (通则 0807)， 与 标准 铁 溶液 4. 0ml 用 同 
一 方法 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 (0. 016%% ) 。 

重金 属 取 本 品 1.0g( 按 干燥 品 计 )， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 取 本 品 0. 67g( 按 干燥 品 计 )， 加 氢 氧 化 钙 1. 0g， 混 
合 ， 加 水 2ml， 搅 拌 均匀 , 干燥 后 ， 以 小 火烧 灼 使 炭化 ， 再 以 
500 一 600C 炽 灼 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 8ml 与 水 23ml， 依 
法 检查 (通则 0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0003%% ) 。 

【含量 测定 】 取 干燥 失重 项 下 的 本 品 约 0.25g， 精 密 称 
定 ， 置 150ml 锥 形 瓶 中 ， 加 冰 醋 酸 50ml， 播 匀 ， 加 热 回 流 2 
小 时 ， 放 冷 ， 移 至 100ml 烧杯 中 ， 锥 形 瓶 用 冰 醋 酸 洗涤 3 
次 ,每 次 5ml， 合 并 洗 液 于 烧杯 中 ， 照 电位 滴定 法 (通则 
0701) ， 用 高 氨 酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 ， 并 将 滴定 的 结果 
用 空白 试验 校正 。 每 1ml 高 握 酸 滴定 液 (0, lmol/L) 相 当 于 
2. 299mg 的 Na。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 崩 解 剂 和 填充 剂 等 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 

【标示 】 以 mPa，s 或 Pa，s 为 单位 标明 黏度 。 


羧 甲 淀粉 钠 
Suojia Dianfenna 


Sodium Starch Glycolate 


本 品 为 淀粉 在 碱 性 条 件 下 与 氧 乙酸 作用 生成 的 淀粉 羧 甲 
基 醚 的 钠 赴 。 按 80% 乙 醇 洗 过 的 干燥 品 计算 ， 含 钠 (Na) 应 
为 2.0%~4.0%。 

【性 状 】〗】 本 品 为 白色 或 类 白色 粉末 ;无 臭 ; 有 引 湿 性 。 

本 品 在 水 中 分 散 成 黏稠 状 胶 体 溶 液 ， 在 乙醇 或 乙醚 中 
不 溶 。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 约 0.1g， 加 水 5ml， 摇 匀 ， 加 碘 试 液 
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1 滴 ， 即 显 蓝 色 。 

(2) 本 品 显 钠 盐 的 火焰 反应 (通则 0301) 。 

【检查 】 酸 碱 度 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 100ml 振 播 分 散 
后 ， 依 法 测定 (通则 0631)，pH 值 应 为 5. 5~7. 5。 

氟 化 钠 ” 取 本 品 约 0.5g， 精 密 称 定 ， 置 250ml 锥 形 瓶 中 ， 
加 水 150ml， 摇 匀 ， 加 铬 酸 钾 指示 液 Iml， 用 硝酸 银 滴定 液 
(0. 1mol/L) 滴 定 。 每 lml 硝酸 银 滴定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 
5. 844mg 的 NaCl。 按 干燥 品 计算 ， 含 气 化 钠 不 得 过 6.0%。 

乙醇 酸 钠 ” 避 光 操 作 。 取 本 品 0.2g， 精 密 称 定 ， 置 烧 
杯 中 ， 加 5mol/L 醋酸 溶液 与 水 各 5ml， 搅 拌 约 15 分 钟 至 乙 
醇 酸 钠 溶 解 ， 加 丙酮 50ml 与 氢化 钠 lg， 搅 拌 使 凌 甲 淀粉 完 
全 沉淀 ， 滤 过 ， 滤 液 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 丙酮 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 ; 静 置 24 小 时 ， 取 上 清 液 作为 供 试 品 溶液 。 取 室温 减 
压 干 燥 12 小 时 的 乙醇 酸 0. 3108， 置 500ml 量 瓶 中 ， 加 水 溶 
解 并 稀释 至 刻度 ， 精 密 量 取 5ml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 
5mol/L 醋酸 溶液 5ml， 静 置 30 分 钟 ， 加 丙酮 80ml 和 氧化 
钠 1g， 摇 匀 ， 加 丙酮 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 静 置 24 小 时 ， 作 
为 对 照 溶液 。 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶液 各 2. 0ml， 分 别 置 
25ml 纳 氏 比 色 管 中 ， 水浴 加 热 至 丙酮 挥 去 ， 放 冷 ， 加 2,7- 
二 羟基 蔡 硫 酸 溶液 ( 取 2,7- 二 羟基 蔡 10mg， 加 硫酸 100ml 溶 
解 ， 放 置 至 颜色 褪去 ，2 天 内 使 用 )20ml， 密 塞 , 摇 匀 ， 置 
水 浴 中 加 热 20 分 钟 ， 冷 却 。 供 试 品 溶液 与 对 照 溶 液 比 较 ， 
不 得 更 深 。 必 要 时 ， 取 上 述 两 种 溶液 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 
度 法 (通则 0401)，10 分 钟 内 ， 在 540nm 波长 处 测定 吸光 
度 ,， 计算 ,不 得 过 2.0%。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 130C 干 燥 90 分 钟 ， 减 失重 量 
不 得 过 10.0%( 通 则 0831) 。 

铁 盐 取 本 品 0.50g， 置 寺 吉 中 ， 缓 缓 炽 灼 至 完全 谈 化 ， 
放 冷 ;加 硫酸 0. 5ml 使 湿润 ， 低 温 加 热 至 硫酸 蒸气 除 尽 后 ， 在 
550 一 600C 炽 灼 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 稀 盐 酸 4ml， 在 60'C 水 
浴 中 加 热 10 分 钟 ， 同 时 搅拌 使 溶解 ， 放 冷 ( 必 要 时 滤 过 )， 移 至 
50ml 纳 氏 比 色 管 中 ， 依法 检查 (通则 0807), 与 标准 铁 溶液 
1. 0ml 用 同一 方法 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 (0. 002%)。 

重金 属 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0821 第 二 法 )， 
含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 lg， 置 锥 形 产 中， 加 入 80% 乙 醇 
20ml， 搅 拌 ， 过 滤 ; 重复 操作 至 滤液 用 硝酸 银 试 液 检 查 不 含 
氯 化 物 为 止 。 取 滤 酒 在 105C 干 燥 至 恒 重 ， 取 约 0.45g， 精 
密 称 定 ， 置 150ml 锥 形 瓶 中 ， 加 冰 醋 酸 50ml， 摇 匀 ， 沸 水 
浴 上 加 热 回流 2 小 时 ， 放 冷 ， 移 至 100ml 烧杯 中 ， 锥 形 瓶 用 
冰 醋 酸 洗涤 3 次 ， 每 次 5ml， 洗 液 并 人 烧杯 中 ， 照 电位 滴定 
法 (通则 0701)， 用 高 握 酸 滴定 液 (0. Imol/L) 滴 定 ， 并 将 滴 
定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 lml 高 氢 酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 
相当 于 2. 299msg 的 Na。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 崩 解 剂 和 填充 剂 等 。 

【贮藏 】 密 封 ， 在 干燥 处 保存 。 
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聚 乙 二 本 1000 
Juyi’erchun 1000 
Macrogol 1000 


本 品 为 环 氧 乙 烷 和 水 缩聚 而 成 的 混合 物 。 分 子 式 以 
HO(CH;: CH;O), H 表 示 ， 其 中 n 代表 氧 乙烯 基 的 平均 数 。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 或 几乎 无 色 的 黏稠 液体 ， 或 呈 半 透 
明 螨 状 软 物 ;， 略 有 特 臭 。 

本 品 在 水 或 乙醇 中 易 深 ， 在 乙醚 中 不 溶 。 

凝 点 ”本 品 的 凝 点 (通则 0613) 为 33 一 38"C 。 

季度 ” 取 本 品 25.0g， 置 50ml 量 瓶 中 ， 加 水 溶解 并 稀 
释 至 刻度 ， 摇 义 ， 用 毛细 管内 径 为 0.8mm 的 平 氏 黏度 计 ， 
依法 测定 (通则 0633 第 一 法 )， 在 40C 时 的 运动 黏度 为 
8.5~11, Omm’/s。 

【鉴别 ] (1) 取 本 品 0. 05g， 加 稀 盐 酸 5ml 和 人 氯 化 钢 试 液 
lml， 振 播 ， 滤 过 ; 在 滤液 中 加 入 10% 磷 钻 酸 溶液 1ml， 产 
生 黄 绿色 沉淀 。 

(2) 取 本 品 0. 1g， 置 试管 中 ， 加 入 硫 氰 酸 钾 和 硝酸 钴 各 
0. 1g， 混 合 后 ， 加 入 二 毛 甲 烷 5m1， 溶 液 呈 蓝 色 。 

【检查 】 平 均 分 子 量 取 本 品 约 3.0g， 精 密 称 定 ， 置 干 
燥 的 250ml 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 精 密 加 邻 茶 二 甲酸 栈 的 吡啶 溶液 
〈 取 邻 苯 二 甲酸 本 14g， 溶 于 无 水 吡啶 100ml 中 ， 放 置 过 夜 ， 
备用 )25ml， 摇 匀 ， 加 少量 无 水 吡啶 于 锥 形 瓶 口 边缘 封口 ， 
置 沸 水 浴 中 ， 加 热 30 一 60 分 钟 ， 取 出 冷却 ， 精 密 加 入 氧 氧 
化 钠 滴定 液 (0. 5mol/L)50ml， 以 酚 枉 的 吡啶 溶液 (1 一 100) 
为 指示 剂 ， 用 和 氨 氧化 钠 滴定 液 (0. 5mol/L) 滴 定 至 显 红色 ， 
并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 供 试 量 (g) 与 4000 的 乘 
积 ， 除 以 消耗 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 5mol/L) 的 容积 (ml)， 即 
得 供 试 品 的 平均 分 子 量 ， 应 为 900 一 1100。 

酸度 ” 取 本 品 1. 0g， 加 水 20ml 溶解 后 ， 依 法 测定 ( 通 
则 0631)，pH 值 应 为 4. 0 一 7. 0。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 5. 0g， 加 水 50ml 溶解 
后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶液 应 澄清 无 色 ; 
如 显 浑 池 ， 与 2 号 浊 度 标准 液 ( 通 则 0902 第 一 法 ) 比 较 , 不 
得 更 浓 ; 如 显 色 ， 与 黄色 2 号 标准 比 色 液 (通则 0901 第 一 
法 ) 比 较 ， 不 得 更 深 。 

乙 二 醇 、 二 甘 醇 、 三 甘 醇 ” 取 乙 二 醇 、 二 甘 醇 与 三 甘 醇 
对 照 品 各 400mg， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 无 水 乙醇 稀释 至 刻 
度 ， 播 义 ， 作 为 对 照 贮备 液 。 取 内 标 物 1,3- 丁 二 醇 400mg， 
置 100ml 量 瓶 中 ， 加 无 水 乙醇 稀释 至 刻度 ， 播 义 ， 作 为 内 标 
贮备 液 ， 取 对 照 贮 备 液 和 内 标 贮备 液 各 1. 0ml， 置 100ml 量 
瓶 中 ， 加 无 水 乙醇 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 对 照 溶液 ; 另 取 
本 品 4.0g， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 入 内 标 贮备 液 1. 0m1， 加 无 
水 乙醇 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 取 上 述 溶液 ， 
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照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 。 以 50%% 葵 基 -50% 聚 二 甲 基 
硅 氧 烷 为 固定 相 。 起 始 温 度 60'C ， 维 持 5 分 钟 ， 以 每 分 钟 
2 的 速率 升温 至 170C ， 维 持 5 分 钟 ， 再 以 每 分 钟 15 尼 的 
速率 升温 至 280C ， 维 持 50 分 钟 。 进 样 口 温度 为 270'C， 检 
测 器 温度 为 290'C 。 载 气 为 高 纯 N; 。 燃 气 为 H: 。 助 燃气 为 
压缩 空气 。 柱 流量 为 4. 0ml/min。 按 内 标 法 计算 , 含 乙 二 
醇 、 二 甘 醇 与 三 甘 醇 均 不 得 过 0.1%。 

环 氧 乙 烷 和 二 氧 六 环 ” 取 本 品 ljg， 精密 称 定 ， 置 顶 空 
瓶 中 ， 精 密 加 入 超 纯 水 1. 0oml， 密 封 ， 扬 匀 ， 作 为 供 试 品 溶 
液 。 量 取 环 氧 乙 烷 300p1( 相 当 于 0.25g 环 氧 乙 烷 )， 置 含 
50ml 经 过 处 理 的 聚 乙 二 醇 400( 以 60'C ，1.5~2. 5kPa 旋转 
燕 发 6 小 时 ， 除 去 挥发 性 成 分 ) 的 100ml 量 瓶 中 ， 加 入 相 局 
溶剂 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 ， 作 为 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 ， 精 密 
称 取 lg 冷 的 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 ， 置 含 40ml 经 过 处 理化 
聚 乙 二 醇 400 的 50ml 量 瓶 中 ， 加 相同 溶剂 稀释 至 刻度 。 精 
密 称 取 10g， 转 含 30ml 水 的 50ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 多 
度 。 精 密 量 取 10ml， 置 50ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 报 
匀 ， 作 为 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 。 取 二 氧 六 环 适量 ， 精 密 称 
定 ， 用 水 制 成 每 lml 中 含 0. 1mg 的 溶液 ， 作 为 二 氧 六 环 对 
照 品 溶液 。 精 密 称 取 本 品 ljg， 置 顶 空 瓶 中 ,精密 加 入 0. 5m 
环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 及 0. 5ml 二 氧 六 环 对 照 品 溶液 ， 密 封 ， 
摇 匀 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 量 取 0. 5ml 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 置 
顶 空 瓶 中 ， 加 入 新 鲜 配 制 的 0.001%% 乙 醛 溶 液 0. 1ml 及 二 揣 
六 环 对 照 品 溶液 0. 1ml， 密 封 ， 摇 名， 作为 系统 适用 性 试验 
溶液 ， 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 ， 以 聚 二 甲 基 硅 氧 烷 
为 固定 液 ， 起 始 温度 为 35'C ， 维 持 5 分 钟 ， 以 每 分 钟 5C 藤 
速率 升温 至 180'C， 然 后 以 每 分 钟 30C 的 速率 升温 至 
230'C ， 维 持 5 分 钟 ( 可 根据 具体 情况 调整 )。 进 样 口 温度 为 
150C ， 检 测 器 温度 为 250C ， 顶 空 瓶 平 衡 温度 为 70C， 平 
衡 时 间 为 45 分 钟 。 取 系统 适用 性 试验 溶液 顶 空 进 样 ， 调 节 
检测 器 灵敏 度 使 环 氧 乙 烷 峰 和 乙 醛 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 
15% ， 乙 醛 峰 和 环 氧 乙 烷 峰 之 间 的 分 离 度 不 小 于 2.0， 二 和 所 
六 环 峰 高 应 为 基线 噪音 的 5 倍 以 上 ， 分 别 取 供 试 品 溶液 及 对 
照 品 溶液 顶 空 进 样 ， 重 复 进 样 至 少 3 次 。 环 氧 乙 烷 峰 面积 的 
相对 标准 偏差 应 不 得 过 15%， 二 氧 六 环 峰 面积 的 相对 标准 
偏差 应 不 得 过 10%， 按 标准 加 入 法 计算 ， 环 氧 乙 烷 不 得 过 
0. 0001% ， 二 氧 六 环 不 得 过 0. 001%。 

甲醛 ” 取 本 品 1g， 精 密 称 定 ， 加 入 0.6% 变 色 酸 钠 溶 液 
0. 25ml， 在 冰 水 中 冷却 后 ， 加 硫酸 5ml， 播 匀 ， 静 置 15 分 
钟 ， 缓 缓 定 量 转移 至 盛 有 10ml 水 的 25ml 量 瓶 中 ， 放 冷 ， 绷 
慢 加 水 加 至 刻度 ， 摇 勾 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 甲 酸 
0. 81g， 精 密 称 定 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 精 
密 量 取 lml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ;精密 量 取 
lml， 自 “加 人 0.6% 变 色 酸 钠 溶 液 0.25ml” 起 ， 同 法 操作 ， 
作为 对 照 液 。 取 上 述 两 种 溶液 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 ( 通 
则 0401)， 在 567nm 波长 处 测定 吸光 度 ， 并 用 同 法 操作 的 空 
白 溶液 进行 校正 。 供 试 品 溶液 的 吸光 度 不 得 大 于 对 照 溶液 的 
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吸光 度 (0. 003%)。 

水 分 ” 取 本 品 2.0g， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 
1) 测 定 ， 含 水 分 不 得 过 1. 0%。 

炽 灼 残渣” 不 得 过 0.1% (通则 0841) 。 

重金 属 取 本 品 4 0g8， 加 盐酸 溶液 (9->1000)5ml 与 水 
适量 ， 洲 解 后 ， 用 稀 醋 酸 或 氨 试 液 调节 pH 值 至 3. 0 一 4. 0， 
再 加 水 稀释 至 25ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 含 重金 
属 不 得 过 百 万 分 之 五 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 软 膏 基 质 和 润滑 剂 等 。 

【贮藏 3 密闭 保存 。 
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本 品 为 环 氧 乙 烧 和 水 缩 陵 而 成 的 混合 物 。 分子式 以 
HOCCH: CHz O 〇 ), H 表 示 ， 其 中 n 代表 氧 乙烯 基 的 平均 数 。 

【性 状 】 本 品 为 白色 蜡 状 固体 薄片 或 颗粒 状 粉 未 ; 略 有 
特 自 。 

本 品 在 水 或 乙醇 中 易 溶 ， 在 乙醚 中 不 溶 。 

凝 点 ”本 品 的 凝 点 (通则 0613) 为 41 一 46 。 

医 度 ” 取 本 品 25.0g， 置 50ml 量 瓶 中 ， 加 水 溶解 并 稀 
释 至 刻度 ， 摇 勾 ， 用 毛细 管内 径 为 0. 8mm 的 平 氏 黏度 计 ， 
依法 测定 (通则 0633 第 一 法 )， 在 40C 时 的 运动 黏度 为 
3. 0 一 4. 0mm’ /s。 

【鉴别 了 (1) 取 本 品 0.05g， 加 稀 盐 酸 5ml 和 氯 化 饥 试 液 
lml， 振 播 ， 滤 过 ;在 滤液 中 加 入 10% 磷 钼 酸 溶 液 lml， 产 
生 黄 绿色 沉淀 。 

(2) 取 本 品 0. 1g， 置 试管 中 ， 加 入 硫 氰 酸 钾 和 硝酸 钴 各 
0. 1g， 混 合 后 ， 加 入 二 握 甲 烷 5ml， 溶 液 呈 蓝 色 。 

【检查 】 平 均 分 子 量 取 本 品 约 4.5g， 精 密 称 定 ， 置 干 
燥 的 250ml 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 精 密 加 邻 葵 二 甲酸 本 的 吡啶 溶液 
〈 取 邻 茶 二 甲酸 本 14g， 溶 于 无 水 吡啶 100ml 中 ， 放 置 过 夜 ， 
备用 )25ml， 揪 名， 加 少量 无 水 吡啶 于 锥 形 瓶 口 边缘 封口 ， 
置 沸水 浴 中 ， 加热 30 一 60 分 钟 ， 取 出 冷却 ， 精 密 加 入 氢 氧 
化 钠 滴定 液 (0. 5mol/L)50ml， 以 酚 栈 的 吡啶 溶液 (1->100) 
为 指示 剂 ， 用 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. smolL) 滴 定 至 显 红色 ， 
并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 供 试 量 Cg) 与 4000 的 乘 
积 ， 除 以 消耗 氨 氧 化 钠 滴定 液 (0. 5mol/L) 的 容积 (ml)， 即 
得 供 试 品 的 平均 分 子 量 ， 应 为 1350 一 1650。 

酸度 ”到 本 品 1.0g， 加 水 20ml 溶解 后 ， 依 法 测定 ( 通 
则 0631)，pH 值 应 为 4.0 一 7.0。 

深 滚 的 漫 清 度 与 颜色 取 本 品 5.0g， 加 水 50ml 溶解 
后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 应 澧 清 无 色 ; 
如 显 浑 染 ， 与 2 号 浊 度 标准 液 ( 通 则 0902 第 一 法 ) 比 较 ， 不 
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得 更 浓 ; 如 显 色 ， 与 黄色 2 号 标准 比 色 液 (通则 0901 第 一 
法 ) 比 较 ， 不 得 更 深 。 

乙 二 醇 、 二 甘 醇 、 三 甘 醇 ” 取 乙 二 醇 、 二 甘 醇 与 三 甘 醇 
对 照 品 各 400mg， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 无 水 乙醇 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 ， 作 为 对 照 贮备 液 。 取 内 标 物 1,3- 丁 二 醇 400mg， 
置 100ml 量 瓶 中 ， 加 无 水 乙醇 稀释 至 刻度 ， 摇 名， 作为 内 标 
贮备 液 ， 取 对 照 贮备 液 和 内 标 贮备 液 各 1. 0ml， 置 100ml 量 
瓶 中 ， 加 无 水 乙醇 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 作 为 对 照 溶液 ; 另 取 
本 品 4. 0g， 置 100ml 量 产 中 ， 加 入 内 标 贮 备 液 1. 0ml， 加 无 
水 乙醇 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 取 上 述 溶液 ， 
照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 。 以 50% 莱 基 -50% 聚 二 甲 基 
硅 氧 烷 为 固定 相 。 起 始 温 度 60C ， 维 持 5 分 钟 ， 以 每 分 钟 
2 的 速率 升温 至 170'C ， 维 持 5 分 钟 ， 再 以 每 分 钟 15 人 的 
速率 升温 至 280'C ， 维 持 50 分 钟 。 进 样 口 温度 为 270C， 检 
测 器 温度 为 290'C 。 载 气 为 高 纯 N; 。 燃 气 为 H;。 助 燃气 为 
压缩 空气 。 柱 流量 为 4.0ml/min。 按 内 标 法 计算 ， 含 乙 二 
醇 、 二 甘 醇 与 三 甘 醇 均 不 得 过 0.1%。 

环 氧 乙 烷 和 二 氧 六 环 ” 取 本 品 lg， 精密 称 定 ， 置 项 空 
瓶 中 ， 精 密 加 入 超 纯 水 1. 0ml， 密 封 ， 摇 名 ， 作 为 供 试 品 溶 
液 。 量 取 环 氧 乙 烷 300py1( 相 当 于 0. 25g 环 氧 乙 烷 )， 置 含 
50ml 经 过 处 理 的 聚 乙 二 醇 400( 以 60'C ，1.5 一 2.5kPa 旋转 
蒸发 6 小 时 ， 除 去 挥发 性 成 分 ) 的 100ml 量 瓶 中 ， 加 入 相同 
溶剂 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 作 为 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 ， 精 密 
称 取 lg 冷 的 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 ， 置 含 40ml 经 过 处 理 的 
聚 乙 二 醇 400 的 50ml 量 瓶 中 ， 加 相同 溶剂 稀释 至 刻度 。 精 
密 称 取 10g8， 置 含 30ml 水 的 50ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻 
度 。 精 密 量 取 10mi， 置 50ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 扬 
句 ， 作 为 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 。 取 二 氧 六 环 适量 ,精密 称 
定 ， 用 水 制 成 每 1ml 中 含 0. 1mg 的 溶液 ， 作 为 二 氧 六 环 对 
照 品 溶液 。 精 密 称 取 本 品 lg， 置 项 空 瓶 中 ， 精 密 加 入 0. 5ml 
环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 及 0. 5ml 二 氧 六 环 对 照 品 溶液 ， 密 封 ， 
摇 匀 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 量 取 0. 5ml 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 置 
顶 空 瓶 中 ， 加 入 新 鲜 配 制 的 0.001% 乙 醛 溶液 0. 1ml 及 二 氧 
六 环 对 照 品 溶液 0. mi， 密封 ， 摇 匀 ， 作 为 系统 适用 性 试验 
溶液 ， 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 ， 以 聚 二 甲 基 硅 氧 烷 
为 固定 液 ， 起 始 温度 为 35'C ， 维 持 5 分 钟 ， 以 每 分 钟 5C 的 
速率 升温 至 180C， 然 后 以 每 分 钟 30C 的 速率 升温 至 
230'C ， 维 持 5 分 钟 (可 根据 具体 情况 调整 )。 进 样 口 温度 为 
150'C ， 检 测 器 温度 为 250'C ， 顶 空 瓶 平衡 温度 为 70C ， 平 
衡 时 间 为 45. 分 钟 。 取 系统 适用 性 试验 溶液 项 空 进 样 ， 调 节 
检测 器 灵敏 度 使 环 氧 乙 烷 峰 和 乙 醛 峰 的 蜂 高 约 为 满 量程 的 
15%, 乙醚 蜂 和 环 氧 乙 烷 峰之 间 的 分 离 度 不 小 于 2.0， 二 氧 
六 环 峰 高 应 为 基线 噪音 的 5 倍 以 上 ， 分 别 取 供 试 品 溶液 及 对 
照 品 溶液 顶 空 进 样 ， 重 复 进 样 至 少 3 次 。 环 氧 乙 烷 峰 面积 的 
相对 标准 偏差 应 不 得 过 15%， 二 氧 六 环 峰 面积 的 相对 标准 
偏差 应 不 得 过 10%， 按 标准 加 入 法 计算 ， 环 氧 乙 烷 不 得 过 
0.0001%， 二 氧 六 环 不 得 过 0. 001%。 
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甲醛 ” 取 本 品 lg， 精 密 称 定 ， 加 入 0.6% 变 色 酸 钠 溶液 
0. 25ml， 在 冰 水 中 冷却 后 ， 加 硫酸 5ml， 摇 匀 ， 静 置 15 分 钟 ， 
绥 缓 定量 转移 至 盛 有 10ml 水 的 25ml 量 瓶 中 ， 放 冷 ， 缓 慢 加 
水 加 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 甲 醛 0. 81g， 精 密 
称 定 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 精 密 量 取 1ml， 置 
100ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ; 精密 量 取 lml， 自 “加 入 
0. 6% 变 色 酸 钠 溶 液 0.25ml” 起 ， 同 法 操作 ， 作 为 对 照 液 。 取 
上 述 两 种 溶液 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 在 
567nm 波长 处 测定 吸光 度 ， 并 用 同 法 操作 的 空白 溶液 进行 校正 。 
供 试 品 溶液 的 吸光 度 不 得 大 于 对 照 溶液 的 吸光 度 (0. 003%)。 

水 分 取 本 品 2.0g8， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 
1) 测 定 ， 伟 水 分 不 得 过 1.0%。 

炽 灼 残渣 ”不 得 过 0.1% (通则 0841) 。 

重金 局” 取 本 品 4.0g， 加 盐酸 溶液 (9 一 1000)5ml 与 水 
适量 ， 洲 解 后 ， 用 稀 醋 酸 或 氨 试 液 调节 pH 值 至 3. 0 一 4. 0， 
再 加 水 稀释 至 25ml， 依 法 检验 (通则 0821 第 一 法 ) ， 含 重金 
属 不 得 过 百 万 分 之 五 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 软 畜 基 质 和 润滑 剂 等 。 

【贮藏 】 密 闭 保 存 。 


聚 乙 二 酵 300( 供 注射 用 ) 
Juyi’erchun 300(Gongzhusheyong) 
Macrogol 300 (For Injection) 


[25322-68-3] 

本 品 为 环 氧 乙 烷 与 水 缩聚 而 成 的 混合 物 。 分 子 式 以 
H(OCH:CH;),OH 表 示 ， 其 中 n 代表 氧 乙烯 基 的 平均 数 。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 澄清 的 藕 稠 液体 ， 微 臭 。 

本 品 在 水 ， 乙 醇 ， 乙 二 醇 中 易 溶 ， 在 乙醚 中 不 溶 。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 在 20'C 时 应 为 
1.120~1. 130。 

黏 度 ”本 品 的 运动 黏度 (通则 0633 第 一 法 )， 在 25'C 时 
(毛细 管内 径 为 1. 2mm) 应 为 59 一 73mm2 /s。 

【鉴别 (1)? 取 本 品 0.05g， 加 稀 盐 酸 5ml 和 和 氰 化 钢 试 液 
lml， 振 播 ， 滤 过 ; 在 滤液 中 加 入 10% 磷 钼 酸 溶液 1ml， 产 
生 黄 绿色 沉淀 。 

(2) 取 本 品 0. 1g， 置 试管 中 ， 加 入 硫 氰 酸 钾 和 硝酸 钴 各 
0. 1g， 混 合 后 ， 加 入 二 氯 甲 烷 5ml， 溶 液 呈 蓝 色 。 

【检查 】 平 均 分 子 量 ” 取 本 品 1. 2g， 精 密 称 定 ， 置 干燥 
的 250ml 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 精 密 加 邻 茶 二 甲酸 栈 的 吡啶 溶液 
〈 取 邻 茶 二 甲酸 配 14g， 溶 于 无 水 吡啶 100ml 中 ， 放 置 过 夜 ， 
备用 )25ml， 摇 义 ， 置 沸水 浴 中 ， 加 热 30 一 60 分 钟 ， 取 出 冷 
却 ， 精 密 加 入 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0.5molML)50ml， 以 酚 酝 的 
吡啶 溶液 (1-100) 为 指示 剂 ， 用 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (0. 5mol/L) 
滴定 至 显 红 色 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 供 试 量 


聚 乙 二 醇 300( 供 注射 用 ) 


《g) 与 4000 的 乘积 ， 除 以 消耗 氨 氧 化 钠 滴 定 液 (0. 5mol/L) 
的 容积 (ml) ， 即 得 供 试 品 的 平均 分 子 量 ， 应 为 285~315。 

酸碱度 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 20ml 溶解 后 ， 依 法 测定 
(通则 0631)，pH 值 应 为 4. 5~7. 5。 

溶液 的 湿 清 度 与 颜色 取 本 品 5.0g， 加 水 50ml 溶解 
后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 深 液 应 澄清 无 色 ; 
如 显 浑浊 ， 与 2 号 浊 度 标准 液 ( 通 则 0902 第 一 法 ) 比 较 ， 不 
得 更 浓 ; 如 显 色 ， 与 黄色 2 号 标准 比 色 液 ( 通 则 0901 第 一 
法 ) 比 较 ， 不 得 更 深 。 

乙 二 醇 、 二 甘 醉 、 三 甘 醇 ” 取 乙 二 醇 、 二 甘 醇 与 三 甘 醇 
对 照 品 各 400mg， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 无 水 乙醇 稀释 至 刻 
度 ， 摇 义 ， 作 为 对 照 贮备 液 。 取 内 标 物 1,3- 丁 二 醇 400mg， 
置 100ml 量 瓶 中 ， 加 无 水 乙醇 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 内 标 
贮备 液 ， 取 对 照 贮备 液 和 内 标 贮备 液 各 1. 0ml， 汗 100ml 量 
瓶 中 ， 加 无 水 乙醇 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 对 照 溶液 ; 另 取 
本 品 4.0g8， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 入 内 标 贮备 液 1. 0ml， 加 无 
水 乙醇 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 取 上 述 溶液 ， 
照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 。 以 苯 基 - 聚 二 甲 基础 氧 烷 
(50% : 50%) 为 固定 相 。 起 始 温度 60'C ， 维 持 5 分 钟 ， 以 
每 分 钟 24C 的 速率 升温 至 170'C ， 维 持 5 分 钟 ， 再 以 每 分 钟 
15 的 速率 升温 至 280C， 维 持 50 分 钟 。 进 样 口 温度 为 
270C 。 检 测 器 温度 为 290'C 。 载 气 为 高 纯 N; 。 燃 气 为 Hi 。 
助燃 气 为 压缩 空气 。 柱 流量 为 4. 0ml/min。 按 内 标 法 计算 ， 
合 乙 二 醇 、 二 甘 醇 与 三 甘 醇 均 不 得 过 0.1%。 

环 握 乙 烷 和 二 氧 六 环 ” 取 本 品 lg， 精 密 称 定 ， 置 顶 空 
瓶 中 ， 精 密 加 入 超 纯 水 1. 0oml， 密 封 ， 摇 匀 。 作 为 供 试 品 溶 
液 。 量 取 环 氧 乙 烷 300p1( 相 当 于 0.25g 环 氧 乙 烷 )， 置 含 
50ml 经 过 处 理 的 聚 乙 二 醇 400( 以 60'C ，1.5~2. 5kPa 旋转 
蒸发 6 小 时 ， 除 去 挥发 性 成 分 ) 的 100ml 量 瓶 中 ， 加 入 相间 
溶剂 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 。 精 密 
称 取 1g 冷 的 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 ， 置 含 40ml 经 过 处 理 的 
聚 乙 二 醇 400 的 50ml 量 瓶 中 ， 加 相同 溶剂 稀释 至 刻度 。 精 
密 称 取 10g， 置 含 30ml 水 的 50ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻 
度 。 精 密 量 取 10ml， 置 50ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 扬 
匀 ， 作 为 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 。 取 二 氧 六 环 适量 ， 精 密 称 
定 ， 用 水 制 成 每 lml 中 含 0. 1mg 的 溶液 ， 作 为 二 氧 六 环 对 
照 品 溶液 。 精 密 称 取 本 品 lg， 属 顶 空 瓶 中 ， 精 密 加 环 氧 乙 
烷 对 照 品 溶液 0. 5ml 及 二 氧 六 环 对 照 品 溶液 0. 5ml， 密 封 ， 
播 匀 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 量 取 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 0. 5ml 置 
顶 空 瓶 中 ， 加 入 新 鲜 配 制 的 0. 001%% 乙 醛 溶液 0.1ml 及 二 氧 
六 环 对 照 品 溶液 0. 1ml， 密 封 ， 摇 匀 ， 作 为 系统 适用 性 试验 
溶液 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 。 以 聚 二 甲 基 硅 氧 烷 
为 固定 液 ， 起 始 温度 为 35'C ， 维 持 5 分 钟 ， 以 每 分 钟 5 它 的 
速率 升温 至 180C， 然 后 以 每 分 钟 30C 的 速率 升温 至 
230C ， 维 持 5 分 钟 (可 根据 具体 情况 调整 )。 进 样 口 温 度 为 
150C 。 检 测 器 温度 为 250'C。 顶 空 瓶 平衡 温度 为 70C ， 平 
衡 时 间 为 45 分 钟 。 取 系统 适用 性 试验 溶液 顶 空 进 样 ， 调 节 
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检测 灵敏 度 使 环 氧 乙 烷 峰 和 乙 醛 峰 的 峰 高 约 为 满 量 程 的 
15% ， 乙 醛 峰 和 环 氧 乙 烷 峰之 间 的 分 离 度 不 小 于 2.0， 二 氧 
六 环 峰 高 应 为 基线 噪音 的 5 倍 以 上 。 分 别 取 供 试 品 溶液 及 对 
照 品 溶液 顶 空 进 样 ， 重 复 进 样 至 少 3 次 。 环 氧 乙 烷 峰 面积 的 
相对 标准 偏差 应 不 得 过 15%， 二 氧 六 环 峰 面积 的 相对 标准 
偏差 应 不 得 过 10% 。 按 标准 加 入 法 计算 ， 环 氧 乙 烷 不 得 过 
0.0001%， 二 氧 六 环 不 得 过 0. 001% 。 

环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 的 标定 ” 取 50% 握 化 镁 的 无 水 
乙醇 混 悬 液 10ml， 精 密 加 乙醇 制 盐酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 
20ml 混 匀 ， 放 置 过 夜 。 取 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 5g， 精 密 
称 定 ， 置 上 述 溶液 中 ， 放 置 30 分 钟 ， 照 电位 滴定 法 (通则 
0701)， 用 乙醇 制 氢 氧 化 钾 滴 定 液 (0. ImoML) 滴 定 ， 并 将 滴 
定 结果 用 空白 试验 校正 ， 每 1ml 乙醇 制 氨 氧 化 钾 滴 定 液 相当 
于 4. 404mg 的 环 气 乙 烷 ， 计 算 ， 即 得 。 

甲醛 ” 取 本 品 1g， 精 密 称 定 ， 加 入 0. 6% 变 色 酸 钠 溶 液 
0. 25ml， 在 冰 水 中 冷却 后 ， 加 硫酸 5ml， 援 勾 ， 静 置 15 分 
钟 ， 缓 慢 定 量 转移 至 盛 有 10ml 水 的 25ml 量 瓶 中 ， 放 冷 ， 组 
慢 加 水 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶 液 。 另 取 甲 醛 溶液 
0. 27g( 相 当 于 甲醛 0. 1g)， 精 密 称 定 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 
水 稀释 至 刻度 ， 精 密 量 取 lml， 用 水 稀释 至 100ml; 精密 量 
取 lml， 自 “加 入 0.6% 变 色 酸 钠 溶 液 0.25ml” 起 ， 同 法 操 
作 ， 作 为 对 照 溶液 。 取 上 述 两 种 溶液 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 
度 法 (通则 0401)， 在 567nm 波长 处 测定 吸光 度 ， 并 同 法 配 
制 空 白 溶液 进行 校正 。 供 试 品 溶液 的 吸光 度 不 得 大 于 对 照 溶 
液 的 吸光 度 ( 百 万 分 之 十 )。 

水 分 取 本 品 2.0g， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 
1) 测 定 ， 含 水 分 不 得 过 1. 0%。 

还 原 性 物质 ” 取 本 品 1. 0g， 置 外 径 12mm 无 色 透 明 中 
性 比 色 管 ， 加 1% 间 芋 二 酚 溶 液 1Iml，( 如 有 必要 ， 加 热 ) 使 
溶解 ， 加 盐酸 2ml， 另 取 标 准 参 比 液 置 相同 比 色 管 ， 放 置 5 
分 钟 ， 于 白色 背景 下 ， 自 上 向 下 透视 ， 供 试 品 溶液 颜色 不 得 
深 于 参 比 液 橙 红色 2 号 。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 残 渣 
不 得 过 0. 1% 。 

重金 属 取 本 品 4.0g， 加 盐酸 溶液 (9 一 1000)5ml 与 水 
适量 ， 溶 解 后 ， 用 稀 酷 酸 或 氮 试 液 调 节 pH 值 至 3.0 一 4. 0， 
再 加 水 稀释 至 25ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 含 重金 
属 不 得 过 百 万 分 之 五 。 

砷 盐 取 本 品 0.67g， 置 凯 式 烧瓶 中 ， 加 硫酸 5ml， 用 
小 火 消 化 使 炭化 ， 控 制 温度 不 超过 120'C (必要 时 可 添加 硫 
酸 ， 总 量 不 超过 10ml) ， 小 心 逐 滴 加 入 浓 过 氧化 氢 溶 液 ， 侈 
反应 停止 ， 继 续 加 热 ， 并 滴 加 浓 过 氧化 氨 溶 液 至 溶液 无 色 ， 
冷却 ， 加 水 10ml， 蒸 发 至 浓 烟 发 生 使 除 尽 过 氧化 氨 ， 加 盐 
酸 5ml 与 水 适量 ， 依 法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规 
定 (0.0003%)。 

细菌 内 于 素 ” 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1143)， 每 lmg 
聚 乙 二 醇 300 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 0. 012EU。 
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无 菌 ( 供 无 除 菌 工艺 的 无 菌 制剂 用 ) 
(通则 1101) ， 应 符合 规定 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 溶 剂 和 增 塑 剂 。 

【贮藏 】 密 封 保 存 。 


取 本 品 ， 依 法 检查 


聚 乙 二 醇 400 


Juyi’erchun 400 
Macrogol 400 


本 品 为 环 氧 乙 烷 和 水 缩聚 而 成 的 混合 物 。 分子式 以 
HO(CH: CH:O 〇 ),H 表 示 ， 其 中 代表 氧 乙 烯 基 的 平均 数 。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 或 几乎 无 色 的 黏稠 液体 ; 略 有 特 臭 。 

本 品 在 水 或 乙醇 中 易 溶 ， 在 乙醚 中 不 溶 。 

凝 点 ”本 品 的 凝 点 (通则 0613) 为 4~8'C 。 

相对 密度 本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 应 为 
1. 110 一 1. 140 。 

黏度 ”本 品 的 运动 黏度 (通则 0633 第 一 法 )， 在 40C 时 
(毛细 管内 径 为 1. 2mm) 应 为 37 一 45mm2 /s。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 0.05g， 加 稀 盐酸 5ml 和 和 握 化 钢 试 液 
lml， 振 摇 ， 滤 过 ; 在 滤液 中 加 入 10% 磷 钼 酸 溶液 1ml， 产 
生 黄 绿色 沉淀 。 

《2) 取 本 品 0. 1g8， 置 试管 中 ， 加 入 硫 氰 酸 钊 和 硝酸 钴 各 
0. 1g， 混 合 后 ， 加 入 二 氯 甲烷 5ml， 溶 液 呈 蓝 色 。 

【检查 】 平 均 分 子 量 取 本 品 约 1. 2g， 精密 称 定 ， 置 干 
燥 的 250ml 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 精 密 加 邻 葵 二 甲酸 酬 的 吡啶 溶液 
〈 取 邻 茶 二 甲酸 栈 14g， 溶 于 无 水 吡啶 100ml 中 ， 放 置 过 夜 ， 
备用 )25ml， 播 匀 ， 加 少量 无 水 吡啶 于 锥 形 瓶 口 边缘 封口 ， 
置 沸 水 浴 中 ， 加 热 30 一 60 分 钟 ， 取 出 冷却 ， 精 密 加 人 和 氢 氧 
化 钠 滴 定 液 (0. 5molML)50ml， 以 酚 栈 的 吡啶 溶液 (1->100) 
为 指示 剂 ， 用 和 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (0. 5mol/L) 滴 定 至 显 红色 ， 
并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 供 试 量 (g) 与 4000 的 乘 
积 ， 除 以 消耗 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0.5mol/L) 的 容积 (ml)， 即 
得 供 试 品 的 平均 分 子 量 ， 应 为 380 一 420。 

酸度 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 20ml 溶解 后 ， 依 法 测定 ( 通 
则 0631) ，pH 值 应 为 4. 0 一 7. 0。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 5. 0g， 加 水 50ml 溶解 后 ， 
依法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 应 澄清 无 色 ; 如 显 浑 
浊 ， 与 2 号 浊 度 标准 液 (通则 0902) 比较 ， 不 得 更 浓 ， 如 显 色 ， 
与 黄色 2 号 标准 比 色 液 (通则 0901 第 一 法 ) 比 较 ， 不 得 更 深 。 

乙 二 醇 、 二 甘 醉 、 三 甘 酚 ” 取 乙 二 醇 、 二 甘 醇 与 三 甘 醇 
对 照 品 各 400mg， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 无 水 乙醇 稀释 至 刻 
度 ， 摇 名 ， 作 为 对 照 贮备 液 。 取 内 标 物 1,3- 丁 二 醇 400mg， 
置 100ml 量 瓶 中 ， 加 无 水 乙醇 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 内 标 
贮备 液 ， 取 对 照 贮备 液 和 内 标 贮 备 液 各 1. 0ml， 置 100ml 量 
瓶 中 ， 加 无 水 乙醇 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 作 为 对 照 溶 液 ， 另 取 
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本 品 4.0g&， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 入 内 标 贮备 液 1. 0ml， 加 无 
水 乙醇 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶 液 。 取 上 述 溶液 ， 
照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 。 以 蒜 基 - 聚 二 甲 基 硅 氧 烷 
(50% : 50%) 为 固定 相 。 起 始 温度 60C， 维 持 5 分 钟 ， 以 
每 分 钟 2 人 的 速率 升温 至 170'C ， 维 持 5 分 钟 ， 再 以 每 分 钟 
15 人 的 速率 升温 至 280C ， 维 持 50 分 钟 。 进 样 口 温度 为 
270C ， 检 测 器 温度 为 290'C ， 载 气 为 高 纯 N; ， 燃 气 为 H;， 
助燃 气 为 压缩 空气 ， 柱 流量 为 4.0ml/min。 按 内 标 法 计算 ， 
含 乙 二 醇 、 二 甘 醇 与 三 甘 醇 均 不 得 过 0. 1% 。 

环 氧 乙 烷 和 二 氧 六 环 ” 取 本 品 lg， 精 密 称 定 ， 置 顶 空 
瓶 中 ， 精 密 加 入 超 纯 水 1. 0ml， 密 封 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶 
液 。 量 取 环 氧 乙 烷 300p1( 相 当 于 0.25g 环 氧 乙 烷 )， 置 含 
50ml 经 过 滤 处 理 的 聚 乙 二 醇 400( 以 60'C ，1.5~2. 5kPa 旋 
转 燕 发 6 小时， 除去 挥发 性 成 分 ) 的 100ml 量 瓶 中 ， 加 入 相 
同 深 剂 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 作 为 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 ， 精 
密 称 取 1g 冷 的 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 ， 置 含 40ml 经 过 处 理 
的 聚 乙 二 醇 400 的 50ml 量 瓶 中 ， 加 相同 溶剂 稀释 至 刻度 。 
精密 称 取 10g， 置 含 30ml 水 的 50ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻 
度 。 精 密 量 取 10ml， 置 50ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 播 
匀 ， 作 为 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 。 取 二 氧 六 环 适 量 ， 精 密 称 
定 ， 用 水 制 成 每 lml 中 含 0. lmg 的 溶液 ， 作 为 二 氧 六 环 对 
照 品 溶液 。 精 密 称 取 本 品 1g， 置 顶 空 瓶 中 ， 精 密 加 入 0. 5ml 
环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 及 0. 5ml 二 氧 六 环 对 照 品 溶液 ， 密 封 ， 
摇 匀 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 量 取 0. 5ml 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 置 
顶 空 瓶 中 ， 加 入 新 鲜 配 制 的 0.001% 乙 醛 溶液 0.1ml 及 二 氧 
六 环 对 照 品 溶液 0. ml， 密 封 ， 扬 匀 ， 作 为 系统 适用 性 试验 
溶液 ， 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 ， 以 聚 二 甲 基 寿 和 氧 烷 
为 固定 液 ， 起 始 温度 为 35C ， 维 持 5 分 钟 ， 以 每 分 钟 5 的 
速率 升温 至 180'C， 然 后 以 每 分 钟 30C 的 速率 升温 至 
230'C ， 维 持 5 分 钟 (可 根据 具体 情况 调整 );。 进 样 口 温度 为 
150'C ， 检 测 器 温度 为 250C ， 顶 空 瓶 平衡 温度 为 70C， 平 
衡 时 间 为 45 分 钟 。 取 系统 适用 性 试验 溶液 顶 空 进 样 ， 调 节 
检测 器 灵敏 度 使 环 氧 乙 烷 峰 和 乙 醛 峰 的 峰 高 约 为 满 量 程 的 
15% ， 乙 醛 峰 和 环 氧 乙 烷 峰 之 间 的 分 离 度 不 小 于 2.0， 二 氧 
六 环 峰 高 应 为 基线 噪音 的 5 倍 以 上 ， 分 别 取 供 试 品 溶液 及 对 
照 品 溶液 项 空 进 样 ， 重 复 进 样 至 少 3 次 。 环 氧 乙 烷 峰 面 积 的 
相对 标准 偏差 应 不 得 过 15% ， 二 氧 六 环 峰 面积 的 相对 标准 
偏差 应 不 得 过 10%， 按 标准 加 入 法 计算 , 环 氧 乙 烷 不 得 过 
0. 0001% ， 二 氧 六 环 不 得 过 0. 001%。 

甲醛 ” 取 本 品 lg， 精 密 称 定 ， 加 入 0.6% 变 色 酸 钠 溶液 
0.25ml， 在 冰 水 中 冷却 后 ， 加 硫酸 5ml， 摇 匀 ， 静 置 15 分 
钟 ， 缓 缓 定量 转移 至 盛 有 10ml 水 的 25ml 量 瓶 中 ， 放 冷 ， 组 
慢 加 水 加 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 甲 醛 
0. 81g， 精 密 称 定 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 精 
密 量 取 lml， 用 水 定量 稀释 至 100ml; 精密 量 取 lml， 自 
“加 入 0. 6% 变 色 酸 钠 溶 液 0. 25ml” 起 ， 同 法 操作 ， 作 为 对 
照 液 。 取 上 述 两 种 溶液 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 
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0401)， 在 567nm 波长 处 测定 吸光 度 ， 并 用 同 法 操作 的 空白 
溶液 进行 校正 。 供 试 品 溶液 的 吸光 度 不 得 大 于 对 糯 溶 液 的 吸 
光度 ( 百 分 之 三 十 ) 。 

水 分 取 本 品 2.0g， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 
1) 测 定 ， 含 水 分 不 得 过 1. 0%。 

炽 灼 残 澶 ”不 得 过 0.1% (通则 0841) 。 

重金 属 ” 取 本 品 4.0g， 加 盐酸 溶液 (9 一 1000)5ml 与 水 
适量 ,溶解 后 ， 用 稀 酷 酸 或 氮 试 液 调节 pH 值 至 3.0~4.0， 
再 加 水 稀释 至 25ml， 依 法 检验 (通则 0821 第 一 法 )， 含 重金 
属 不 得 过 百 万 分 之 五 。 

砷 盐 ，” 取 本 品 0.67g， 置 凯 氏 烧瓶 中 ， 加 硫酸 5ml， 用 
小 火 消化 使 淡化， 控制 温度 不 超过 120C (必要 时 可 添加 硫 
酸 ， 总 量 不 超过 16ml) ， 小 心 逐 滴 加 入 浓 过 氧化 氨 溶 液 ， 做 
反应 停止 ,继续 加 热 ， 并 滴 加 浓 过 氧化 氨 溶 液 至 溶液 无 色 ， 
冷却 ， 加 水 10ml， 燕 发 至 浓 烟 发 生 使 除 尽 过 氧化 氨 ， 加 盐 
酸 5ml 与 水 适量 ， 依 法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规 
定 (0.0003% ) 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 溶 剂 和 增 塑 剂 等 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 
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[25322-68-3] 

本 品 为 环 氧 乙 煤 和 水 缩聚 而 成 的 混合 物 。 分子 式 以 
H(OCH;CHz), OH 表示 ， 其 中 n 代表 和 氧 乙烯 基 的 平均 数 。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 或 几乎 无 色 的 黏稠 液体 ， 略 有 特 臭 。 

本 品 在 水 或 乙醇 中 易 溶 ， 在 乙醚 中 不 溶 。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 为 1. 110~1. 140。 

黏度 ”本 品 的 运动 黏度 (通则 0633 第 一 法 )， 在 40C 时 
(毛细 管内 和 经 为 1.2mm 或 适合 的 毛细 管内 径 ) 应 为 37 一 
45mm’ /s。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 0.05g， 加 稀 盐 酸 溶液 5ml 和 和 氢化 钢 
试 液 lml， 振 摇 ， 滤 过 ; 在 滤液 中 加 入 10% 磷 钼 酸 溶液 
lml， 产 生 黄 绿色 沉淀 。 

(2) 取 本 品 0. 1g， 置 试管 中 ， 加 入 硫 氰 酸 钊 和 硝酸 钴 各 
0.1g， 混 合 后 ， 加 入 二 和 握 甲烷 5mlj， 洲 液 呈 蓝 色 。 

【检查 】 平 均 分 子 量 取 本 品 约 1. 2g， 精 密 称 定 ， 置 干 
燥 的 250ml 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 精 密 加 邻 茶 二 甲酸 本 的 吡啶 溶液 
( 取 邻 茶 二 甲酸 栈 14g， 溶 于 无 水 吡啶 100ml 中 ， 放 置 过 夜 ， 
备用 )25ml， 摇 匀 ， 置 沸水 浴 中 ， 加 热 30 一 60 分 钟 ， 取 出 冷 
却 ， 精 密 加 入 氧 氧化 钠 滴 定 液 (0. 5mol/L)50ml， 以 酚 枉 的 
吡啶 溶液 (1 一 100) 为 指示 剂 ， 用 和 毛 氧 化 钠 滴 定 液 (0. 5mol/L) 
滴定 至 显 红色 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 供 试 量 
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Cg) 与 4000 的 乘积 ， 除 以 消耗 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (0. 5mol/L) 
的 容积 (ml) ， 即 得 供 试 品 的 平均 分 子 量 ， 应 为 380~420。 

酸度 ” 取 本 品 1. 0g。 加 水 20ml 溶解 后 ， 依 法 测定 ( 通 
则 0631) ，pH 值 应 为 4. 0 一 7. 0。 

溶液 的 油 清 度 与 颜色 取 本 品 5.0g， 加 水 50ml 溶解 
后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 应 澄清 无 色 ; 
如 显 浑 浊 ， 与 2 号 浊 度 标准 液 ( 通 则 0902) 比较 ， 不 得 更 浓 ; 
如 显 色 ， 与 黄色 2 号 标准 比 色 液 (通则 0901 第 一 法 ) 比较 ， 
不 得 更 深 。 

乙 二 醇 、 二 甘 醇 、 三 甘 醇 ” 取 乙 二 醇 、 二 甘 醇 与 三 甘 醇 
对 照 品 各 400mg， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 无 水 乙醇 稀释 至 刻 
度 ， 播 匀 ， 作 为 对 照 贮 备 液 。 取 内 标 物 1,3- 丁 二 醇 400mg， 
置 100ml 量 瓶 中 ， 加 无 水 乙醇 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 内 标 
贮备 液 ， 取 对 照 贮备 液 和 内 标 贮备 液 各 1. 0ml， 置 100ml 量 
瓶 中 ， 加 无 水 乙醇 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 作 为 对 照 溶液 另 取 
本 品 4.0g， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 入 内 标 贮 备 液 1. 0ml， 加 无 
水 乙醇 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 取 上 述 溶液 ， 
照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 。 以 葵 基 - 聚 二 甲 基 硅 氧 烷 
(50% : 50%) 为 固定 相 。 起 始 温度 60C ， 维 持 5 分 钟 ， 以 
每 分 钟 2C 的 速率 升温 至 170C， 维 持 5 分 钟 ， 再 以 每 分 钟 
15 人 的 速率 升温 至 280C， 维 持 50 分 钟 。 进 样 口 温 度 为 
270YC 。 检 测 器 温度 为 290C 。 载 气 为 高 纯 N: 。 燃 气 为 Hi 。 
助燃 气 为 压缩 空气 。 柱 流量 为 4.0ml/min。 按 内 标 法 计算 ， 
含 乙 二 醇 、 二 甘 醇 与 三 甘 醇 均 不 得 过 0.1%。 

环 氧 乙 烷 和 二 氧 六 环 ” 取 本 品 lg， 精 密 称 定 ， 置 顶 空 
瓶 中 ， 精 密 加 入 超 纯 水 1. 0ml， 密封 ， 播 句 。 作 为 供 试 品 溶 
液 。 量 取 环 氧 乙 烷 300p1( 相 当 于 0.258g 环 氧 乙 烷 )， 置 含 
50ml 经 过 处 理 的 聚 乙 二 醇 400( 以 60'C ，1.5 一 2. 5kPa 旋转 
蒸发 6 小时， 除去 挥发 性 成 分 ) 的 100ml 量 瓶 中 ， 加 入 相同 
溶剂 稀释 至 刻度 ， 扬 匀 ， 作 为 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 。 精 密 
称 取 lg 冷 的 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 ， 置 含 40ml 经 过 处 理 的 
聚 乙 二 醇 400 的 50ml 量 瓶 中 ， 加 相同 溶剂 稀释 至 刻度 。 精 
密 称 取 10g， 置 含 30ml 水 的 50ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻 
度 。 精 密 量 取 10ml， 置 50ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 扬 
负 ， 作 为 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 。 取 二 氧 六 环 适 量 ， 精 密 称 
定 ， 用 水 制 成 每 1ml 中 含 0. 1mg 的 溶液 ， 作 为 二 氧 六 环 对 
照 品 溶液 。 精 密 称 取 本 品 lg， 置 顶 空 瓶 中 ， 精 密 加 入 0. 5ml 
环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 及 0. 5ml 二 氧 六 环 对 照 品 溶液 ， 密 封 ， 
播 匀 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 量 取 0. 5ml 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 置 
顶 空 瓶 中 ， 加 入 新 鲜 配 制 的 0.001% 乙 醛 溶液 0. 1ml 及 二 氧 
六 环 对 照 品 溶液 0. 1ml， 密 封 ， 摇 匀 ， 作 为 系统 适用 性 试验 
溶液 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 。 以 聚 二 甲 基 硅 氧 烷 
为 固定 液 ， 起 始 温度 为 35C ， 维 持 5 分 钟 ， 以 每 分 钟 55 的 
速率 升温 至 180C， 然 后 以 每 分 钟 30C 的 速率 升温 至 
230C ， 维 持 5 分 钟 (可 根据 具体 情况 调整 )。 进 样 口 温度 为 
150C 。 检 测 呆 温度 为 250C 。 顶 空 瓶 平衡 温度 为 70C ， 平 
衡 时 间 为 45 分 钟 。 取 系统 适用 性 试验 溶液 顶 空 进 样 ， 调 节 
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检测 灵敏 度 使 环 氧 乙 烷 蜂 和 乙醚 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 
15% ， 乙 醛 峰 和 环 气 乙 烷 峰 之 间 的 分 离 度 不 小 于 2.0， 二 氧 
六 环 峰 高 应 为 基线 噪音 的 5 倍 以 上 。 分 别 取 供 试 品 溶液 及 对 
照 品 溶液 顶 空 进 样 ， 重 复 进 样 至 少 3 次 。 环 氧 乙 烷 蜂 面积 的 
相对 标准 偏差 应 不 得 过 15%， 二 氧 六 环 峰 面积 的 相对 标准 
偏差 应 不 得 过 10%。 按 标准 加 入 法 计算 ， 环 氧 乙 烷 不 得 过 
0.0001%， 二 氧 六 环 不 得 过 0. 001%。 

环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 的 标定 ” 取 50% 握 化 镁 的 无 水 
乙醇 混 悬 液 10ml， 精密 加 入 20ml 乙醇 制 盐酸 滴定 液 
(0. 1mol/L) 混 名， 放置 过 夜 。 取 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 5g， 
精密 称 定 ， 置 上 述 溶 液 中 ， 放 置 30 分 钟 ， 照 电位 滴定 法 ( 通 
则 0701)， 用 乙醇 制 氢 氧 化 钾 滴 定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 ， 并 将 
滴定 结果 用 空白 试验 校正 ， 每 1ml 乙醇 制 氢 氧 化 钾 滴 定 液 相 
当 于 4. 404mg 的 环 氧 乙 烷 ， 计 算 ， 即 得 。 

甲醛 ” 取 本 品 lg， 精 密 称 定 ， 加 入 0. 6% 变 色 酸 钠 溶 液 
0. 25ml， 在 冰 水 中 冷却 后 ， 加 硫酸 5ml， 静 置 15 分 钟 ， 缓 
慢 定 量 转移 至 盛 有 10ml 水 的 25ml 量 瓶 中 ， 放 冷 ， 缓 慢 加 水 
至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 甲 醛 溶 液 0.27g( 相 
当 于 甲醛 0. 1g) ， 精 密 称 定 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 
刻度 ， 精 密 量 取 lml， 加 水 定量 稀释 至 100ml; 精密 量 取 
lml， 自 “加 入 0.6% 变 色 酸 钠 溶 液 0. 25ml” 起 ， 同 法 操作 ， 
作为 对 照 溶液 。 取 上 述 两 种 溶液 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 
(通则 0401)， 在 567nm 波长 处 测定 吸光 度 ， 并 用 同 法 操作 
的 空白 溶液 进行 校正 。 供 试 品 溶液 的 吸光 度 不 得 大 于 对 照 溶 
液 的 吸光 度 ( 百 万 分 之 十 )。 

水 分 取 本 品 2.08， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 
1) 测 定 ， 含 水 分 不 得 过 1.0% 。 

还 原 性 物质 取 本 品 1.0g， 置 外 径 12mm 无 色 透 明 中 
性 比 色 管 中 ， 加 1% 间 蔡 二 酚 溶 液 1ml( 如 有 必要 ， 加 热 )， 
使 溶解 ， 加 盐酸 2ml， 另 取 标 准 参 比 液 置 相同 比 色 管 ， 放 置 
5 分钟， 于 白色 背景 下 ， 自 上 向 下 透视 ， 供 试 品 溶液 颜色 不 
得 深 于 参 比 液 梭 红 色 2 号 。 

炽 灼 残渣 ”不 得 过 0.1%( 通 则 0841)。 

重金 属 ” 取 本 品 4.0g， 加 盐酸 溶液 (9 一 1000)5ml 与 水 
适量 ， 溶 解 后 ， 用 稀 醋 酸 或 氨 试 液 调节 pH 值 至 3. 0 一 4. 0， 
再 加 水 稀释 至 25ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 ) ， 含 重金 
属 不 得 过 百 万 分 之 五 。 

砷 盐 取 本 品 0.67g， 置 凯 氏 烧瓶 中 ， 加 硫酸 5ml， 用 
小 火 消化 使 炭化 ， 控 制 温度 不 超过 120'C (必要 时 可 添加 硫 
酸 ， 总 量 不 超过 10ml) ， 小 心 逐 滴 加 入 浓 过 氧化 氢 溶 液 ， 侯 
反应 停止 ， 继 续 加 热 ， 并 滴 加 浓 过 氧化 氨 溶 液 至 溶液 无 色 ， 
冷却 ， 加 水 10ml， 蒸 发 至 浓 烟 发 生 使 除 尽 过 氧化 氧 ， 加 盐 
酸 5ml 与 水 适量 ， 依 法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规 
定 (0.0003%)。 

细菌 内 毒素 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1143), 每 1mg 
聚 乙 二 醇 400 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 0. 012EU。 

无 菌 ( 供 无 除 菌 工艺 的 无 菌 制剂 用 ) 了 到 本 品 ， 依 法 检查 
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(通则 1101) ， 应 符合 规定 。 
【类 别 】 药 用 辅料 ， 溶 剂 和 增 塑 剂 等 。 
【贮藏 】 密 封 保存 。 


聚 乙 二 栈 4000 
Juyi’erchun 4000 
Macrogol 4000 


本 品 为 环 氧 乙 烧 和 水 缩聚 而 成 的 混合 物 。 分 子 式 以 
HOCCH:CH:O),H 表 示 ， 其 中 站 代表 氧 乙烯 基 的 平均 数 。 

【性 状 】〗】 本 品 为 白色 蜡 状 固体 薄片 或 颗粒 状 粉末 ; 略 有 
特 臭 。 

本 品 在 水 或 乙醇 中 易 溶 ， 在 乙醚 中 不 溶 。 

凝 点 ”本 品 的 凝 点 (通则 0613) 为 50~54'C 

点 度 ” 取 本 品 25.0g， 置 50ml 量 瓶 中 ， 加 水 溶解 并 稀 
释 至 刻度 ， 播 匀 ， 用 毛细 管内 径 为 0. 8mm 的 平民 黏度 计 ， 
依法 测定 (通则 0633 第 一 法 )， 在 40C 时 的 运动 黏度 为 
5. 5 一 9. 0mmz2 /s。 

【鉴别 3(1) 取 本 品 0. 05g， 加 稀 盐酸 5ml 和 和 握 化 钢 试 液 
lml， 振 摇 ， 滤 过 ; 在 滤液 中 加 入 10% 磷 钼 酸 溶液 Iml， 产 
生 黄 绿 色 沉 淀 。 

(2) 取 本 品 0. 1g8， 置 试管 中 ， 加 入 硫 氰 酸 钾 和 硝酸 销 各 
0.1g， 混 合 后 ， 加 入 二 氰 甲烷 5ml， 溶 液 旺 蓝 色 。 

【检查 平均 分 子 量 取 本 品 约 12g， 精 密 称 定 ， 置 干 
燥 的 250ml 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 精 密 加 邻 葵 二 甲酸 栈 的 吡啶 溶液 
〈 取 邻 茶 二 甲酸 酬 14g， 溶 于 无 水 吡啶 100ml 中 ， 放 置 过 夜 ， 
备用 )25ml， 播 匀 ， 加 少量 无 水 吡啶 于 锥 形 瓶 口 边 缘 封口 ， 
置 沸水 浴 中 ， 加 热 30 一 60 分 钟 ， 取 出 冷却 ， 精 密 加 和 人 氨 氧 
化 钠 滴定 液 (0. 5mol/L)50ml， 以 酚 酸 的 吡啶 溶液 (1-100) 
为 指示 剂 ， 用 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0.5molL) 滴 定 至 显 红 色 ， 
并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 供 试 量 (g) 与 4000 的 乘 
积 ， 除 以 消耗 氢 氧 化 钠 滴 定 流 (0.5molL) 的 容积 (ml)， 即 
得 供 试 品 的 平均 分 子 量 ， 应 为 3400 一 4200。 

酸度 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 20ml 溶解 后 ， 依 法 测定 ( 通 
则 0631)，pH 值 应 为 4. 0 一 7.0。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 5.0g， 加 水 50ml 溶解 
后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 洲 液 应 澄清 无 色 ; 
如 显 浑 浊 ， 与 2 号 浊 度 标准 液 ( 通 则 0902 第 一 法 ) 比较， 不 
得 更 浓 ; 如 显 色 ， 与 黄色 2 号 标准 比 色 液 (通则 0901 第 一 
法 ) 比 较 ， 不 得 更 深 。 

乙 二 醇 、 二 甘 醇 、 三 甘 醇 ” 取 乙 二 醇 、 二 甘 醇 与 三 甘 醇 
对 照 品 各 400mg， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 无 水 乙醇 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 ， 作 为 对 照 贮备 液 。 取 内 标 物 1,3- 丁 二 醇 400mg， 
置 100ml 量 瓶 中 ， 加 元 水 乙醇 稀释 至 刻度 ， 扬 义 ， 作 为 内 标 
贮备 液 ， 取 对 照 贮备 液 和 内 标 贮备 液 各 1. 0mlj， 置 100ml 量 


聚 乙 二 醇 4000 


瓶 中 ， 加 无 水 乙醇 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 作 为 对 照 溶液 ， 另 取 
本 品 4. 0g8， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 入 内 标 贮备 液 1.0ml， 加 无 
水 乙醇 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 取 上 述 溶液 ， 
照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 。 以 50%% 葵 基 -50% 聚 二 甲 基 
硅 氧 烷 为 固定 相 。 起 始 温度 60'C ， 维 持 5 分 钟 ， 以 每 分 钟 
2 人 的 速率 升温 至 170C ， 维 持 5 分 钟 ， 再 以 每 分 钟 15 人 的 
速率 升温 至 280C ， 维 持 50 分 钟 。 进 样 口 温度 为 270C ， 检 
测 器 温度 为 290C ， 载 气 为 高 纯 N; ， 燃 气 为 H: ， 助 燃气 为 
压缩 空气 ， 柱 流量 为 4.0ml/min。 按 内 标 法 计算 , 含 乙 二 
醇 、 二 甘 醇 与 三 甘 醇 均 不 得 过 0. 1%。 

环 氟 乙 烷 和 二 氧 六 环 ” 取 本 品 1g， 精 密 称 定 ， 置 顶 空 
瓶 中 ， 精 密 加 入 超 纯 水 1. 0ml， 密 封 ， 摇 名， 作为 供 试 品 溶 
液 。 量 取 环 氧 乙 烷 300p1( 相 当 于 0.25g 环 氧 乙 烷 )， 置 含 
50ml 经 过 处 理 的 聚 乙 二 醇 400( 以 60'C ，1.5 一 2. 5kPa 旋转 
蒸发 6 小 时 ， 除 去 挥发 性 成 分 ) 的 100ml 量 瓶 中 ， 加 入 相同 
溶剂 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 作 为 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 ， 精 密 
称 取 lg 冷 的 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 ， 置 含 40ml 经 过 处 理 的 
聚 乙 二 醇 400 的 50ml 量 瓶 中 ， 加 相同 溶剂 稀释 至 刻度 。 精 
密 称 取 10g， 置 含 30ml 水 的 50ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻 
度 。 精 密 量 取 10ml， 置 50ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 扬 
名 ， 作 为 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 。 取 二 氧 六 环 适 量 ， 精 密 称 
定 ， 用 水 制 成 每 1ml 中 含 0. 1mg 的 溶液 ， 作 为 二 氧 六 环 对 
照 品 溶液 。 精 密 称 取 本 品 1g， 置 顶 空 瓶 中 ， 精 密 加 入 0. 5ml 
环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 及 0. 5ml 二 氧 六 环 对 照 品 溶液 ， 密 封 ， 
扬名， 作为 对 照 品 溶液 。 量 取 0. 5ml 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 置 
顶 空 瓶 中 ， 加 入 新 鲜 配 制 的 0. 001%% 乙 醛 溶液 0.1ml 及 二 氧 
六 环 对 照 品 溶液 0. mil， 密封 ， 摇 名 ， 作 为 系统 适用 性 试验 
溶液 ， 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 ， 以 聚 二 甲 基 硅 氧 烷 
为 固定 液 ， 起 始 温度 为 35'C ， 维 持 5 分 钟 ， 以 每 分 钟 5C 的 
速率 升温 至 180C， 然 后 以 每 分 钟 30C 的 速率 升温 至 
230C ， 维 持 5 分 钟 (可 根据 具体 情况 调整 )。 进 样 口 温度 为 
150C ， 检 测 器 温度 为 250'C ， 顶 空 瓶 平衡 温度 为 70C ， 平 
衡 时 间 为 45 分钟 。 取 系统 适用 性 试验 溶液 顶 空 进 样 ， 调 节 
检测 器 灵敏 度 使 环 氧 乙 烷 峰 和 乙 醛 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 
15% ， 乙 醛 峰 和 环 氧 乙 烷 峰之 间 的 分 离 度 不 小 于 2. 0， 二 氧 
六 环 峰 高 应 为 基线 噪音 的 5 倍 以 上 ， 分 别 取 供 试 品 溶液 及 对 
照 品 溶液 顶 空 进 样 ， 重 复 进 样 至 少 3 次 。 环 氧 乙 烷 峰 面积 的 
相对 标准 偏差 应 不 得 过 15%， 二 氧 六 环 峰 面积 的 相对 标准 
偏差 应 不 得 过 10 贺 ， 按 标准 加 入 法 计算 ， 环 氧 乙 烷 不 得 过 
0.0001%， 二 氧 六 环 不 得 过 0. 001%。 

甲醛 ” 取 本 品 lg， 精 密 称 定 ， 加 入 0. 6% 变 色 酸 钠 溶液 
0.25ml， 在 冰 水 中 冷却 后 ， 加 硫酸 5ml， 摇 匀 ， 静 置 15 分 
钟 ， 缓 缓 定量 转移 至 万 有 10ml 水 的 25ml 量 瓶 中 ， 放 冷 ， 组 
慢 加 水 加 至 刻度 ， 扬 匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 甲 醛 
0. 81g， 精 密 称 定 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 精 
密 量 取 lml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ; 精密 量 取 
lml， 自 “加 入 0. 6% 变 色 酸 钠 溶 液 0. 25ml” 起 ， 同 法 操作 ， 
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作为 对 照 液 。 取 上 述 两 种 溶液 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 ( 通 
则 0401)， 在 567nm 波长 处 测定 吸光 度 ， 并 用 同 法 操作 的 空 
白 溶液 进行 校正 。 供 试 品 溶液 的 吸光 度 不 得 大 于 对 照 溶 液 的 
吸光 度 (0. 003%)。 

水 分 取 本 品 2.0g， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 
1) 测 定 ， 含 水 分 不 得 过 1.0%。 

炽 灼 残渣 ”不 得 过 0.1% (通则 0841) 。 

重金 属 ” 取 本 品 4.0g， 加 盐酸 溶液 (9 一 1000)5mil 与 水 
适量 ,溶解 后 ， 用 稀 醋 酸 或 氮 试 液 调节 pH 值 至 3. 0 一 4. 0， 
再 加 水 稀释 至 25ml， 依 法 检验 (通则 0821 第 一 法 )， 含 重金 
属 不 得 过 百 万 分 之 五 。 

【类 别 〗】 药 用 辅料 ， 软 襄 基 质 和 润滑 剂 等 。 

【贮藏 】 密 闭 保存 。 


聚 乙 二 酵 600 


Juyi’erchun 600 
Macrogol 600 


本 品 为 环 氧 乙 烷 和 水 缩聚 而 成 的 混合 物 。 分 子 式 以 
HOCCH:CH2:O),H 表 示 ， 其 中 ?代表 氧 乙烯 基 的 平均 数 。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 或 几乎 无 色 的 黏稠 液体 ， 或 呈 半 透 
明 蜡 状 软 物 ， 略 有 特 臭 。 

本 品 在 水 或 乙醇 中 易 溶 ， 在 乙醚 中 不 溶 。 

凝 点 本 品 的 凝 点 (通则 0613) 为 15 一 25"C 。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 应 为 1. 115 一 1. 145 。 

黏度 本 品 的 运动 黏度 (通则 0633 第 一 法 )， 在 40 人 时 
(毛细 管内 径 为 1. 2mm) 应 为 55 一 62mm2 /s。 

【鉴别 〗(1) 取 本 品 0.05g， 加 稀 盐 酸 5ml 和 毛 化 钢 试 液 
1ml， 振 摇 ， 滤 过 ; 在 滤液 中 加 入 10% 磷 钼 酸 溶液 1ml， 产 
生 黄 绿色 沉淀 。 

(2) 取 本 品 0.1g， 置 试管 中 ， 加 入 硫 氰 酸 钊 和 硝酸 铀 各 
0. 1g， 混 售后 ， 加 入 二 氯 甲烷 5ml， 溶液 呈 蓝 色 。 

【检查 】 平 均 分 子 量 取 本 品 约 1.2g， 精 密 称 定 ， 置 干 
燥 的 250ml 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 精 密 加 邻 茶 二 甲酸 酷 的 吡啶 溶液 
《 取 邻 蔡 二 甲酸 栈 14g 溶 于 无 水 吡啶 100ml 中 ， 放 置 过 夜 ， 
备用 )25ml， 摇 匀 ， 加 少量 无 水 吡啶 于 锥 形 瓶 日 边缘 封口 ， 
置 沸水 浴 中 ， 加 热 30 一 60 分 钟 ， 取 出 冷却 ， 精 密 加 入 氧气 
化 钠 滴定 液 (0. 5smolL)50ml， 以 酚 栈 的 吡啶 溶液 (1 一 100) 
为 指示 剂 ， 用 和 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (0. 5molML) 滴 定 至 显 红色 ， 
并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 供 试 量 (g) 与 4000 的 乘 
积 ， 除 以 消耗 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0.5mol/L) 的 容积 (ml)， 即 
得 供 试 品 的 平均 分 子 量 ， 应 为 570 一 630 。 

酸度 取 本 品 1.0g， 加 水 20ml 溶解 后 ， 依 法 测定 ( 通 
则 0631) ，pH 值 应 为 4. 0 一 7.0。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 5.0g， 加 水 50ml 溶解 


。016 。 
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后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 应 澄清 无 色 ; 
如 显 浑 浊 ， 与 2 号 浊 度 标准 液 (通则 0902) 比 较 ， 不 得 更 浓 ; 
如 显 色 ， 与 黄色 2 号 标准 比 色 液 (通则 0901 第 一 法 ) 比 较 ， 
不 得 更 深 。 

乙 二 醇 、 二 甘 醉 、 三 甘 醇 ” 取 乙 二 醇 、 二 甘 醇 与 三 甘 醇 
对 照 品 各 400mg， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 无 水 乙醇 稀释 至 刻 
度 ， 播 匀 ， 作 为 对 照 贮备 液 。 取 内 标 物 1,3- 丁 二 醇 400mg， 
置 100ml 量 瓶 中 ， 加 无 水 乙醇 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 作 为 内 标 
贮备 液 ， 取 对 照 贮 备 液 和 内 标 贮备 液 各 1. 0ml， 置 100ml 量 
瓶 中 ， 加 无 水 乙醇 稀释 至 刻度 ， 摇 名， 作为 对 照 溶 液 ; 另 取 
本 品 4.0g， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 入 内 标 贮备 液 1. 0ml， 加 无 
水 乙醇 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 取 上 述 溶 液 ， 
照 气 相 色 谱 法 (通则 0521) 测 定 。 以 茶 基 -从 二 甲 基 硅 氧 烷 
(50% : 50%) 为 固定 相 。 起 始 温度 60'C ， 维 持 5 分 钟 ， 以 
每 分 钟 2 的 速率 升温 至 170'C ， 维 持 5 分 钟 ， 再 以 每 分 钟 
15C 的 速率 升温 至 280C ， 维 持 50 分 钟 。 进 样 口 温 度 为 
270C 。 检 测 器 温度 为 290C 。 载 气 为 高 纯 N: 。 燃 气 为 Hi。 
助燃 气 为 压缩 空气 。 柱 流量 为 4. 0mi/min。 按 内 标 法 计算 ， 
含 乙 二 醇 、 二 甘 醇 与 三 甘 醇 均 不 得 过 0. 1%。 

环 氧 乙 烷 和 二 所 六 环 取 本 上品 1g， 精 密 称 定 ， 置 项 空 
瓶 中 ， 精 密 加 入 超 纯 水 1. 0ml， 密 封 ， 扬 匀 ， 作 为 供 试 品 溶 
液 。 量 取 环 氧 乙 烷 300p1( 相 当 于 0.25g 环 氧 乙 烷 )， 置 含 
50ml 经 过 处 理 的 聚 乙 二 醇 400( 以 60'C ，1. 5~2. 5kPa 旋转 
燕 发 6 小 时 ， 除 去 挥发 性 成 分 ) 的 100ml 量 瓶 中 ， 加 入 相同 
溶剂 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 ， 精 密 
称 取 lg 冷 的 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 ， 置 含 40ml 经 过 处 理 的 
聚 乙 二 醇 400 的 50ml 量 瓶 中 ， 加 相同 溶剂 稀释 至 刻度 。 精 
密 称 取 108， 置 含 30ml 水 的 50ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻 
度 。 精 密 量 取 10ml， 置 50ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 
义 ， 作 为 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 。 取 二 氧 六 环 适量 ， 精 密 称 
定 ， 用 水 制 成 每 1ml 中 含 0. 1mg 的 溶液 ， 作 为 二 氧 六 环 对 
照 品 溶液 。 精 密 称 取 本 品 1g， 置 顶 空 瓶 中 ， 精 密 加 和 0. 5ml 
环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 及 0. 5ml 二 氧 六 环 对 照 品 溶液 ， 密 封 ， 
摇 匀 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 量 取 0. 5ml 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 置 
顶 空 瓶 中 ， 加 入 新 鲜 配 制 的 0.001%% 乙 醛 溶液 0. 1ml 及 二 氧 
六 环 对 照 品 溶液 0. Iml， 密 封 ， 扬 勾 ， 作 为 系统 适用 性 试验 
溶液 ， 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 ， 以 聚 二 甲 基 硅 氧 烷 
为 固定 液 ， 起 始 温度 为 35C ， 维 持 5 分 钟 ， 以 每 分 钟 5 的 
速率 升温 至 180C， 然 后 以 每 分 钟 30C 的 速率 升温 至 
230C ， 维 持 5 分 钟 (可 根据 具体 情况 调整 )。 进 样 口 温度 为 
150C ， 检 测 器 温度 为 250'C ， 顶 空 平衡 温度 为 70C ,平衡 
时 间 为 45 分 钟 。 取 系统 适用 性 试验 溶液 项 空 进 样 ， 调 节 检 
测 器 灵敏 度 使 环 氧 乙 烷 峰 和 乙 醛 峰 的 峰 高 约 为 满 量 程 的 
15%, 乙 醛 峰 和 环 氧 乙 烷 峰之 间 的 分 离 度 不 小 于 2.0， 二 氧 
六 环 峰 高 应 为 基线 曲 音 的 5 倍 以 上 ,分别 取 供 试 品 溶液 及 对 
照 品 溶 液 顶 空 进 样 ， 重 复 进 样 至 少 3 次 。 环 氧 乙 烷 峰 面积 的 
相对 标准 偏差 应 不 得 过 15%， 二 氧 六 环 峰 面积 的 相对 标准 
偏差 应 不 得 过 10%， 按 标准 加 入 法 计算 , 环 氧 乙 烷 不 得 过 
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0. 0001% ， 二 氧 六 环 不 得 过 0. 001%。 

甲醛 ” 取 本 品 lg， 精 密 称 定 ， 加 入 0. 6% 变 色 酸 钠 溶 液 
0.25ml， 在 冰 水 中 冷却 后 ， 加 硫酸 5ml， 扬 匀 ， 况 置 15 分 
钟 ， 缓 缓 定量 转移 至 盛 有 10ml 水 的 25ml 量 瓶 中 ， 放 冷 ， 组 
慢 加 水 加 至 刻度 ， 摇 勾 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 甲 醛 
0. 81g， 精 密 称 定 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 精 
密 量 取 lml， 用 水 定量 稀释 至 100ml; 精密 量 取 lml， 自 
“加 入 0.6% 变 色 酸 钠 溶液 0.25ml” 起 ， 同 法 操作 ， 作 为 对 
照 液 。 取 上 述 两 种 溶液 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 
0401)， 在 567nm 波长 处 测定 吸光 度 ， 并 用 同 法 操作 的 空白 
溶液 进行 校正 。 供 试 品 溶 液 的 吸光 度 不 得 大 于 对 照 溶液 的 吸 
光度 (0. 003%)。 

水 分 取 本 品 2.0g， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 
1) 测 定 ， 含 水 分 不 得 过 1. 0%。 

炽 灼 残渣 ”不 得 过 0.1%( 通 则 0841) 。 

重金 属 ” 取 本 品 4.0g， 加 盐酸 溶液 (9 一 1000)5ml 与 水 
适量 ,溶解 后 ， 用 稀 醋 酸 或 氮 试 液 调 节 pH 值 至 3. 0 一 4. 0， 
再 加 水 稀释 至 25mlj， 依 法 检验 (通则 0821 第 一 法 )， 含 重金 
属 不 得 过 百 万 分 之 五 。 

砷 盐 取 本 品 0.67g， 置 凯 氏 烧瓶 中 ， 加 硫酸 5ml， 用 
小 火 消化 使 炭化 ， 控 制 温 度 不 超过 120C (必要 时 可 添加 硫 
酸 ， 总 量 不 超过 10ml) ， 小 心 逐 滴 加 入 浓 过 氧化 氢 溶 液 ， 作 
反应 停止 ， 继 续 加 热 ， 并 滴 加 浓 过 氧化 所 溶液 至 溶液 无 色 ， 
冷却 ， 加 水 10ml， 蒸 发 至 浓 烟 发 生 使 除 尽 过 氧化 氨 ， 加 盐 
酸 5ml 与 水 适量 ， 依 法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规 
定 (0.0003%)。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 溶 剂 和 增 塑 剂 等 。 

【贮藏 〗 密 封 保存 。 


聚 乙 二 酵 6000 
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本 品 为 环 氧 乙 烷 和 水 缩聚 而 成 的 混合 物 。 分 子 式 以 
HOCCH:CH:O).H 表 示 ， 其 中 ?代表 氧 乙烯 基 的 平均 数 。 

【性 状 】 本 品 为 白色 蜡 状 固体 薄片 或 颗粒 状 粉 末 ; 略 有 
特 臭 。 

本 品 在 水 或 乙醇 中 易 溶 ， 在 乙醚 中 不 溶 。 

凝 点 ”本 品 的 凝 点 (通则 0613) 为 53~58%C 

名 度 ” 取 本 品 25. 0g， 置 50ml 量 瓶 中 ， 加 水 溶解 并 稀 
释 至 刻度 ， 播 匀 ， 用 毛细 管内 径 为 1.0mm 的 平 氏 黏度 计 ， 
依法 测定 (通则 0633 第 一 法 )， 在 40C 时 的 运动 黏度 为 
10. 5~16. 5mm’ /s。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 0.05g， 加 稀 盐 酸 5ml 和 和 握 化 钢 试 液 
lml, 振 摇 ， 滤 过 ; 在 滤液 中 加 入 10% 磷 钻 酸 溶液 1ml， 产 
生 黄 绿色 沉淀 。 
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(2) 取 本 品 0. 1g， 置 试管 中 ， 加 入 硫 氰 酸 钾 和 硝酸 外 各 
0. 1g， 混 售后 ， 加 入 二 氯 甲烷 5ml， 溶 液 呈 蓝 色 。 

【检查 】 平 均 分 子 量 取 本 品 约 12.5g， 精 密 称 定 ， 置 
干燥 的 250ml 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 精 密 加 邻 苯 二 甲酸 本 的 吡啶 溶 
液 ( 取 邻 葵 二 甲酸 配 14g， 溶 于 无 水 吡啶 100ml 中 ， 放 置 过 
夜 ， 备用)25ml， 摇 匀 ， 加 少量 无 水 陛 啶 于 锥 形 瓶 口 边缘 封 
口 ， 置 沸水 浴 中 ， 加 热 30 一 60 分 钟 ， 取 出 冷却 ， 精 密 加 入 
氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 5moML)50ml， 以 酚 本 的 吡啶 溶液 (1 一 
100) 为 指示 剂 ， 用 氢 氧化 钠 滴定 液 (0. 5mol/L) 滴 定 至 显 红 
色 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 供 试 量 (g) 与 4000 的 
乘积 ， 除 以 消耗 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (0.5molL) 的 容积 (ml)， 
即 得 供 试 品 的 平均 分 子 量 ， 应 为 5400 一 7800 。 

酸度 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 20ml 溶解 后 ， 依 法 测定 ( 通 
则 0631)，pH 值 应 为 4. 0 一 7. 0。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 5.0g， 加 水 50ml 溶解 
后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 应 澄清 无 色 ; 
如 显 浑浊 ,与 2 号 浊 度 标准 液 (通则 0902) 比 较 ， 不 得 更 浓 ; 
如 显 色 ， 与 黄色 2 号 标准 比 色 液 (通则 0901 第 一 法 ) 比 较 ， 
不 得 更 深 。 

乙 二 醇 、 二 甘 醇 、 三 甘 醇 ” 取 乙 二 醇 、 二 甘 醇 与 三 甘 醇 
对 照 品 各 400mg， 置 100mji 量 瓶 中 ， 加 无 水 乙醇 稀释 至 刻 
度 ， 播 匀 ， 作 为 对 照 贮备 液 。 取 内 标 物 1,3- 丁 二 醇 400mg， 
置 100ml 量 瓶 中 ， 加 无 水 乙醇 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 作 为 内 标 
贮备 液 ， 取 对 照 贮备 液 和 内 标 贮 备 液 各 1. 0ml， 置 100ml 量 
瓶 中 ， 加 无 水 乙醇 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 作 为 对 照 溶 液 ， 另 取 
本 品 4.08， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 入 内 标 贮 备 液 1. 0ml， 加 无 
水 乙醇 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 作 为 供 试 品 溶 液 。 取 上 述 溶液 ， 
照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 。 以 苯 基 - 聚 二 甲 基 硅 氧 烷 
(50% : 50%) 为 固定 相 。 起 始 温 度 60'C， 维 持 5 分 钟 ， 以 
每 分 钟 2 的 速率 升温 至 170'C ， 维 持 5 分 钟 ， 再 以 每 分 钟 
15 的 速率 升温 至 280C， 维 持 50 分 钟 。 进 样 口 温度 为 
270'C。 检 测 器 温度 为 290'C 。 载 气 为 高 纯 N; 。 燃 气 为 H， 。 
助燃 气 为 压缩 空气 。 柱 流量 为 4. 0ml/min。 按 内 标 法 计算 ， 
含 乙 二 醇 、 二 甘 醇 与 三 甘 醇 均 不 得 过 0.1%。 

环 氧 乙 烷 和 二 氧 六 环 ” 取 本 品 lg， 精 密 称 定 ， 置 顶 空 
瓶 中 ， 精 密 加 入 超 纯 水 1. 0ml， 密 封 ， 摇 名， 作为 供 试 品 溶 
液 。 量 取 环 氧 乙 烷 300kl( 相 当 于 0.25g 环 氧 乙 烷 )， 置 含 
50ml 经 过 处 理 的 聚 乙 二 醇 400( 以 60C ，1.5 一 2. 5kPa 旋转 
燕 发 6 小时， 除去 挥发 性 成 分 ) 的 100ml 量 瓶 中 ， 加 入 相同 
溶剂 稀释 至 刻度 ， 摇 名， 作为 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 ， 精 密 
称 取 lg 冷 的 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 ， 置 售 40ml 经 过 处 理 的 
聚 乙 二 醇 400 的 50ml 量 瓶 中 ， 加 相同 溶剂 稀释 至 刻度 。 精 
密 称 取 10g， 置 含 30ml 水 的 50ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻 
度 。 精 密 量 取 10ml， 置 50ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 播 
名 ， 作 为 环 气 乙 烷 对 照 品 溶液 。 取 二 氧 六 环 适量 ， 精 密 称 
定 ， 用 水 制 成 每 lml 中 含 0. 1mg 的 溶液 ， 作 为 二 氧 六 环 对 
照 品 溶液 。 精 密 称 取 本 品 lg， 和 置顶 空 瓶 中 ， 精 密 加 入 0. 5ml 


* 617 。 


聚 乙烯 醇 


环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 及 0. 5ml 二 氧 六 环 对 照 品 溶液 ， 密 封 ， 
扬名 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 量 取 0. 5ml 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 置 
顶 空 瓶 中 ， 加 和 新鲜 配 制 的 0.001% 乙 醛 溶液 0. 1ml 及 二 和 氧 
六 环 对 照 品 溶液 0. 1ml， 密 封 ， 揪 匀 ， 作 为 系统 适用 性 试验 
溶液 ， 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 ， 以 聚 二 甲 基 硅 氧 烷 
为 固定 液 ， 起 始 温度 为 35'C ， 维 持 5 分 钟 ， 以 每 分 钟 5 的 
速率 升温 至 180C， 然 后 以 每 分 钟 30'C 的 速率 升温 至 
230C ， 维 持 5 分 钟 ( 可 根据 具体 情况 调整 )。 进 样 口 温度 为 
150'C ， 检 测 器 温度 为 250'C ， 顶 空 瓶 平衡 温度 为 70'C， 平 
衡 时 间 为 45 分 钟 。 取 系统 适用 性 试验 溶液 顶 空 进 样 ， 调 节 
检测 器 灵敏 度 使 环 氧 乙 烷 峰 和 乙 醛 峰 的 峰 高 约 为 满 量 程 的 
15% ， 乙 醛 峰 和 环 氧 乙 烷 峰之 间 的 分 离 度 不 小 于 2.0， 二 氧 
六 环 峰 高 应 为 基线 噪音 的 5 倍 以 上 ， 分 别 取 供 试 品 溶液 及 对 
照 品 溶液 顶 空 进 样 ， 重 复 进 样 至 少 3 次 。 环 氧 乙 烷 峰 面 积 的 
相对 标准 偏差 应 不 得 过 15% ， 二 氧 六 环 峰 面积 的 相对 标准 
偏差 应 不 得 过 10%， 按 标准 加 入 法 计算 ， 环 氧 乙 烷 不 得 过 
0. 0001%， 二 氧 六 环 不 得 过 0. 001%。 

甲醛 取 本 品 lg， 精 密 称 定 ， 加 入 0. 6% 变 色 酸 钠 溶 液 
0. 25ml， 在 冰 水 中 冷却 后 ， 加 硫酸 5ml， 摇 匀 ， 静 置 15 分 
钟 ， 缓 缓 定量 转移 至 盛 有 10ml 水 的 25ml 量 瓶 中 ， 放 冷 ， 组 
慢 加 水 加 至 刻度 ， 播 义 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 甲 醛 
0. 81g， 精 密 称 定 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 精 
密 量 取 lml， 用 水 定量 稀释 至 100ml; 精密 量 取 lml， 自 
“加 入 0. 6% 变 色 酸 钠 溶 液 0.25ml” 起 ， 同 法 操作 ， 作 为 对 
照 液 。 取 上 述 两 种 溶液 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 
0401)， 在 567nm 波长 处 测定 吸光 度 ， 并 用 同 法 操作 的 空白 
溶液 进行 校正 。 供 试 品 溶 液 的 吸光 度 不 得 大 于 对 照 溶液 的 吸 
光度 (0. 003%)。 

水 分 取 本 品 2. 0g， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 
1) 测 定 ， 含 水 分 不 得 过 1.0%。 

炽 灼 残渣 不 得 过 0.1%( 通 则 0841) 。 

重金 属 取 本 品 4.0g， 加 盐酸 溶液 (9 一 1000)5ml 与 水 
适量 ， 溶 解 后 ， 用 稀 醋 酸 或 氨 试 液 调节 pH 值 至 3.0 一 4. 0， 
再 加 水 稀释 至 25ml， 依 法 检验 (通则 0821 第 一 法 ) ， 含 重金 
属 不 得 过 百 万 分 之 五 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 软 高 基质 和 润滑 剂 等 。 

【贮藏 】 密 封 ， 在 干燥 处 保存 。 


聚 乙 烯 酵 
Juyixichun 


Polyvinyl Alcohol 


[9002-89-5] 
本 品 为 聚 乙酸 乙烯 酯 的 甲醇 溶液 中 加 碱 液 醇 解 反应 制 得 
品 ， 分 子 式 以 (CH CHOH), (CH CHOCOCH, )。 表示 ， 其 
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中 的 m 十 n 代表 平均 聚合 度 ，m/n 应 为 0 一 0.35。 本 品 的 平 
均 分 子 量 应 为 20 000 一 150 000。 

【性 状 】 本 品 为 白色 至 微 黄 色 粉 末 或 半 透 明 状 颗粒 ; 无 
臭 ， 无 味 。 

本 品 在 热 水 中 溶解 ， 乙 醇 中 微 溶 ， 在 丙酮 中 几乎 不 溶 。 

酸 值 取 本 品 10g， 精 密 称 定 ， 置 圆 底 烧 瓶 中 ， 加 水 
250ml， 不 断 搅 拌 下 加 热 回 流 30 分 钟 后 ， 不 断 搅 拌 下 放 冷 。 
精密 量 取 50m1， 照 脂肪 与 脂肪 油 测定 法 (通则 0713) 测 定 ， 
酸 值 不 大 于 3. 0。 

【鉴别 】 取 本 品 ， 照 红外 分 光 光 度 法 (通则 0402) 测 定 ， 
应 在 2940cm ! 士 l0cem ! 及 2920cm ! 土 l0cem ! 波 数 处 有 特 
征 吸收 蜂 。 

【检查 〗 黏 度 ” 取 本 品 适量 ， 精 密 称 定 ， 加 水 制 成 浓度 
为 3.8%(g/g)、4.0% (g/g)、4.2% (g/g) 的 溶液 ， 置 于 水 
浴 中 加 热 使 溶解 ， 放 冷 ， 再 置 20C 士 0.15C 的 恒温 水 浴 中 ， 
脱 去 气泡 ， 作 为 供 试 品 溶液 ， 依 法 测定 (通则 0633 第 三 法 ); 
另 取 各 浓度 溶液 ljg， 精 密 称 定 ， 置 预先 干燥 至 人 恒 重 的 扁 形 
称 量 瓶 中 ， 在 105"C 干 燥 置 恒 重 ,根据 测定 的 结果 计算 溶液 
的 实际 浓度 。 

以 黏度 对 浓度 回归 ， 按 回归 方程 计算 出 浓度 为 4.0%% 时 
供 试 品 的 动力 黏度 ， 在 20C 士 0. 1 时 动力 黏度 应 为 标示 量 
的 85.0%% 一 115.0%%。 

水 解 度 取 本 品 lg， 精 密 称 定 ， 置 250ml 的 锥 形 瓶 中 ， 
加 60% 甲 醇 溶液 35ml， 使 供 试 品 浸润 ， 加 酚 酝 指示 液 3 滴 ， 
用 稀 盐 酸 或 所 氧化 钠 试 液 调 至 中 性 ， 精 密 加 0. 2moML 氢气 
化 钠 溶 液 25ml， 加 热 回流 1 小 时 ， 用 水 10ml 冲洗 冷凝 器 的 
内 壁 和 塞 的 下 部 ， 放 冷 ， 用 盐酸 滴定 液 (0. 2mol/L) 滴 定 剩 
余 的 氢气 化 钠 溶 液 至 终点 ， 同 法 进行 空白 试验 。 以 供 试 品 消 
耗 盐酸 滴定 液 (0. 2mol/L) 的 体积 (ml) 为 A， 空白 试验 消耗 
的 体积 (mb) 为 B， 供 试 品 的 重量 (g) 为 W， 按 下 式 计 算 供 试 
品 的 皂 化 值 (S): 

S=(B 一 A) X56.11Xc/W(c 为 盐酸 滴定 液 浓度 ) 

根据 测 得 的 皂 化 值 (S) 按 下 式 计 算 水 解 度 应 为 
85% ~89%。 

水 解 度 二 {100 一 [7. 84S/(100 一 0.075S)]}/100 

酸度 ” 取 本 品 2g， 加 水 50ml， 置 水 浴 中 加 热 使 溶解 ， 
放 冷 ， 依 法 测定 (通则 0631) 。pH 值 应 为 4.5 一 6.5。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 10g8， 置 圆 底 烧瓶 中 ， 加 
水 250ml, 不 断 搅拌 下 加 热 回流 30 分 钟 使 溶解 ， 放 冷 至 室 
温 ， 依法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 深 液 应 澄清 无 色 ; 
如 显 浑 池 ， 与 1 号 浊 度 标准 液 ( 通 则 0902 第 一 法 ) 比 较 ， 不 
得 更 浓 ; 如 显 色 ， 与 黄色 或 黄 绿色 1 号 标准 比 色 液 (通则 
0901 第 一 法 ) 比较 ， 不 得 更 深 。 

水 中 不 溶 物 ” 取 本 品 约 6g， 精 密 称 定 ， 加 水 制 成 浓度 为 
4 0%%(g/g) 的 溶液 ， 置 于 水 浴 中 充分 搅拌 加 热 使 溶解 ， 趁 热 用 
经 110C 干 燥 至 恒 重 的 100 目 第 网 过 滤 ， 残渣 用 水 25ml 洗涤 两 
次 ， 残 留 物 在 110'C 干 燥 1 小 时 ， 不 溶 物 不 得 超过 0.1% 。 
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残留 溶剂 ”甲醇 和 乙酸 甲 酯 ” 取 丙 一 0.6g， 置 1000ml 
量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 ， 作 为 内 标 溶液 ; 取 本 品 约 
0. 5g， 精 密 称 定 ， 置 20ml 顶 空 瓶 中 ,精密 加 入 内 标 溶液 
2. 0ml， 播 匀 ， 密 封 ， 作 为 供 试 品 溶液 ， 取 甲醇 和 乙酸 甲 酯 
各 约 0.125g， 精 密 称 定 ， 置 同一 50mi 量 瓶 中 ， 加 内 标 溶液 
稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 精 密 另 取 2ml， 置 20ml 顶 空 瓶 中 ， 密 
封 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 (通则 0861 第 二 
法 ) 测 定 。 以 DB-624 毛细 管 柱 (6% 氰 丙 基 茶 基 -94% 二 甲 基 
聚 硅 氧 烷 30. 0mX0.530mmX 3.00pm) 为 色谱 柱 ; 进 样 口 温 
度 为 200C， 检 测 器 温度 为 250C; 程序 升温 为 初始 温度 
40C， 保 持 8 分 钟 ， 以 每 分 钟 10C 升 温 至 150C ， 保 持 2 分 
钟 。 顶 空 瓶 ， 平衡 温度 为 80'C ， 平 衡 时 间 为 30 分 钟 。 取 对 
照 品 溶液 顶 空 进 样 ， 出 峰 顺 序 依 次 为 甲醇 、 丙 酮 、 乙 酸 甲 
酯 ， 各 组 分 峰 的 分 离 度 均 应 符合 要 求 。 再 取 供 试 品 溶液 和 对 
照 品 溶液 分 别 项 空 进 样 ， 记 录 色 谱 图 。 按 内 标 法 以 峰 面积 计 
算 ， 甲醇 及 乙酸 甲 酯 含量 均 不 得 大 于 1.0%。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105 干燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 
得 过 5.0%( 通 则 0831) 。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 5%。 

重金 属 ” 取 本 品 炽 灼 残渣 项 下 遗留 的 残 漆 ， 依 法 检查 ( 通 
则 0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 取 本 品 1. 0g8， 加 和 氢 氧 化 钙 1. 0g,， 混合 ， 加 水 少 
景 , 搅拌 均匀 , 干燥 后 ， 先 用 小 火 炽 灼 使 炭化 ， 再 在 500 一 
600C 炽 灼 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml， 依 法 
检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0002%)。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 成 膜 材 料 和 助 悬 剂 等 。 

【贮藏 〗3 密 闭 保存 。 

【标示 】 以 mPa。s 或 Pa。s 为 单位 标明 黏度 。 


聚 山 梨 酯 20 


Jushanlizhi 20 
Polysorbate 20 


[9005-64-5]] 

本 品系 月 桂山 梨 坦 和 环 氧 乙 烷 聚合 而 成 的 聚 氧 乙烯 20 
月 桂山 梨 坦 。 

【性 状 】 本 品 为 淡 黄 色 或 黄色 的 黏稠 油状 液体 ; 微 有 
特 臭 。 

本 品 在 水 、 乙 醇 、 甲 醇 或 乙酸 乙 栈 中 易 溶 ， 在 液体 石蜡 
中 微 溶 。 

相对 密度 品 的 相对 密度 (通则 0601) 为 1. 09 一 1. 12。 

笑 度 ”本 品 的 运动 茜 度 (通则 0633 第 一 法 )， 在 25 必 时 
(毛细 管内 径 为 2.0mm 或 适合 的 毛细 管内 径 ) 为 250 一 
400mmz2 /s。 
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酸 值 取 本 品 约 10g， 精 密 称 定 ， 置 250ml 锥 形 瓶 中 ， 
加 中 性 乙醇 (对 酚 栈 指示 液 显 中 性 )50ml 使 溶解 ， 加 热 回 流 
10 分 钟 ， 放 冷 ， 加 酚 栈 指示 液 5 滴 ， 用 氢 氧 化 钠 滴 定 液 
(0. 1mol/L) 滴 定 ， 酸 值 (通则 0713) 不 得 过 2. 0。 

皂 化 值 ”本 品 的 皂 化 值 (通则 0713) 为 40 一 50。 

产值 本 品 的 羟 值 ( 通 则 0713) 为 96 一 108。 

过 氧化 值 本 品 的 过 氧化 值 (通则 0713) 不 得 过 10。 

【鉴别 〗】(1) 取 本 品 的 水 溶液 (1 一 20)5ml， 加 和 氨 氧 化 钠 
试 液 5ml， 者 沸 数 分 钟 ， 放 冷 ， 用 稀 盐 酸 酸化 ， 显 乳白 色 
浑浊 。 

(2) 取 本 品 的 水 溶液 (1 一 20)2ml， 滴 加 省 试 液 0. 5ml， 
溴 试 液 不 褪色 。 

(3) 取 本 品 的 水 溶液 (1 一 20)10ml， 加 硫 氰 酸 销 铵 溶液 
( 取 硫 氰 酸 匀 17. 4g 与 硝酸 钴 2. 8g， 加 水 溶解 成 100ml)5ml， 
混 匀 ， 再 加 三 握 甲 烷 5ml， 振 播 混 合 ， 静 置 后 ， 三 氰 甲烷 层 
显 蓝 色 。 

【检查 】 琶 碱 度 取 本 品 0.50g， 加 水 10ml 溶解 后 ， 依 
法 测定 (通则 0631) ，pH 值 应 为 4. 0 一 7.5。 

颜色 取 本 品 10ml， 与 同体 积 的 对 照 液 ( 取 比 色 用 重 铬 
酸 钾 液 8. 0ml 与 比 色 用 氯 化 钼 液 0.8ml， 加 水 至 10ml) 比较 ， 
不 得 更 深 。 

乙 二 醇和 二 甘 醇 ” 取 本 品 约 tg， 精 密 称 定 ， 置 100ml 
量 瓶 中 ， 精 密 加 入 内 标 湾 液 ( 取 1,3- 丁 二 醇 适量 ， 用 丙酮 制 
成 每 1ml 中 约 含 4mg 的 溶液 )1ml， 加 丙酮 稀释 至 刻度 ， 播 
名， 作为 供 试 品 溶液 另 取 乙 二 醇 、 二 甘 醇 各 约 40mg， 精 
密 称 定 ， 置 同一 100ml 量 瓶 中 ， 加 丙酮 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 
精密 量 取 10ml 置 另 一 100ml 量 瓶 中 ， 精 密 加 入 内 标 溶 液 
lml， 加 丙酮 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 气相 
色谱 法 (通则 0521) 试 验 。 以 50% 莱 基 -50% 甲 基 聚 硅 氧 烷 为 
固定 液 ( 柱 长 为 30m， 内 径 为 0. 53mm， 膜 厚度 1. 0pm)， 起 
始 温度 为 40'C ， 以 每 分 钟 10C 的 速率 升温 至 60'C ， 维 持 5 
分 钟 后 ， 以 每 分 钟 10C 的 速率 升温 至 170'C ， 青 以 每 分 钟 
15C 的 速率 升温 至 280C ， 维 持 60 分 钟 (可 根据 具体 情况 调 
整 )。 进 样 口 温度 为 270'C ， 检 测 器 温度 290C 。 取 对 照 品 溶 
液 作 为 系统 适用 性 试验 溶液 ， 各 峰之 间 的 分 离 度 均 不 得 小 于 
2.0， 各 峰 的 拖 尾 因子 均 应 符合 规定 。 量 取 供 试 品 溶液 与 对 
照 品 溶液 各 ll， 分 别 进 样 ， 记 录 色 谱 图 。 按 内 标 法 以 峰 面 
积 计 算 ， 乙 二 醇和 二 甘 醇 均 不 得 过 0. 01%。 

环 氧 乙 烷 和 二 氧 六 环 ” 取 本 品 约 lg， 精 密 称 定 ， 置 顶 
空 瓶 中 ， 精 密 加 超 纯 水 1. 0ml， 密 封 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶 
液 ; 精密 量 取 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 溶液 适量 ， 置 量 瓶 中 ， 加 
经 处 理 的 聚 乙 二 醇 400( 在 60'C ，1.5 一 2.5kPa 旋转 蒸发 6 
小 时 ， 除 去 挥发 成 分 ) 溶 解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 1pg 的 
溶液 ， 作 为 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 。 另 取 二 氧 六 环 适量 ， 精 密 
称 定 ， 用 水 制 成 每 1ml 中 约 含 10pg 的 溶液 ， 作 为 二 氧 六 环 
对 照 品 溶液 。 取 本 品 约 1g， 精 密 称 定 ， 置 顶 空 瓶 中 ， 精 密 
加 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 与 二 氧 六 环 对 照 品 溶液 各 0. 5ml， 密 
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封 ， 摇 匀 。 作 为 对 照 品 溶液 。 量 取 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 
0. 5ml 置顶 空 瓶 中 ， 加 新 配制 的 0.001% 乙 醋 溶 液 0. 1ml 及 二 
氧 六 环 对 照 品 溶液 0.5ml， 密 封 ， 播 匀 。 作 为 系统 适用 性 试 
验 溶 液 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 。 以 聚 二 甲 基 硅 氧 烷 
为 固定 液 ， 起 始 温度 为 35C ， 维 持 5 分 钟 ， 以 每 分 钟 5 的 
速率 升温 至 180'C ， 再 以 每 分 钟 30C 的 速率 升温 至 230C ， 维 
持 5 分 钟 (可 根据 具体 情况 调整 )。 进 样 口 温度 为 150'C ， 检 测 
器 温度 为 250'C 。 顶 空 平 衡 温度 为 70C, 平衡 时 间 45 分 钟 ， 
取 系 统 适用 性 试验 溶液 顶 空 进 样 ， 流 速 为 每 分 钟 2. 5ml， 分 
流 比 1: 20。 调 整 仪器 灵敏 度 使 环 氧 乙 烷 峰 和 乙 醛 峰 的 峰 高 
为 满 量程 的 15% ， 乙 醛 峰 和 环 氧 乙 烷 峰 的 分 离 度 不 小 于 2. 0， 
二 氧 六 环 峰 高 至 少 应 为 基线 噪音 的 5 倍 以 上 。 分 别 取 供 试 品 
溶液 与 对 照 品 溶液 项 空 进 样 ， 重 复 进 样 至 少 3 次 。 环 毛 乙 烷 
峰 面积 的 相对 标准 偏差 应 不 得 过 15%， 二 氧 六 环 峰 面积 的 相 
对 标准 偏差 应 不 得 过 10% 。 按 标准 加 入 法 计算 ， 含 环 氛 乙 烷 
不 得 过 0.0001%， 含 二 氧 六 环 不 得 过 0. 001% 。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 
定 ， 含 水 分 不 得 过 3.0% 。 

炽 灼 残渣” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 25%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残渣 项 下 遗留 的 残 泻 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 ” 取 本 品 1. 0g， 置 凯 氏 烧瓶 中 ， 加 硫酸 5ml， 用 小 
火 消化 使 炭化 ， 控 制 温 度 不 超过 120C (必要 时 可 添加 硫酸 ， 
总 量 不 超过 10ml) ， 小 心 逐 滴 加 入 浓 过 氧化 氢 溶 液 ， 俊 反应 
停止 ， 继 续 加 热 ， 并 滴 加 浓 过 氧化 氢 溶 液 至 溶液 无 色 ， 冷 
却 ， 加 水 10mlj， 蒸 发 至 浓 烟 发 生 使 除 尽 过 氧化 氨 ， 加 盐酸 
5ml 与 水 适量 ， 依 法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 
(不 得 过 0. 0002%)。 

脂肪 酸 组 成 ” 取 本 品 约 0.1g， 置 50ml 锥 形 瓶 中 ， 加 
2%% 氧 氧化 钠 甲 醇 溶液 2ml， 在 65 忆 水浴 中 加 热 回 流 30 分 
钟 ， 放 冷 ， 加 14% 三 握 化 硼 甲 醇 溶 液 2m1， 再 在 水 浴 中 加 热 
回流 30 分 钟 ， 放 冷 ， 加 正 庚 烷 4ml， 继 续 在 水 浴 中 加 热 回 
流 5 分 钟 ， 放 冷 ， 加 饱和 氧化 钠 溶液 10ml， 振 揪 ， 静 置 使 
分 层 ， 取 上 层 液 ， 用 水 洗涤 3 次 ， 每 次 4ml， 上 层 液 经 无 水 
硫酸 钠 干 燥 后 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 照 气相 色谱 法 (通则 
0521) 试 验 。 以 聚 乙 二 醇 -20M 为 固定 液 的 石英 毛细 管 柱 
(0. 32mmX 30m， 膜 厚度 0. 50pm) 为 色谱 柱 ， 起 始 温度 为 
90C ， 以 每 分 钟 20'C 的 速率 升温 至 160'C， 维 持 1 分 钟 ， 再 
以 每 分 钟 2C 的 速率 升温 至 220"C ， 维 持 20 分 钟 ， 进 样 口 温 
度 为 190C; 检测 器 温度 为 250'C 。 分 别称 取 己 酸 甲 酯 、 辛 
酸 甲 酯 、 淆 酸 甲 酯 、 月 桂 酸 甲 酯 、 肉 豆 荡 酸 甲 酯 、 棕 榈 酸 甲 
酯 、 硬 脂 酸 甲 酯 、 油 酸 甲 酯 与 亚 油 酸 甲 酯 对 照 品 适量 ， 用 正 
庚 烷 溶解 并 制 成 每 1ml 中 各 约 含 已 酸 甲 酯 、 辛 酸 甲 酯 、 癸 酸 
甲 酯 、 月 桂 酸 甲 酯 0. 1mg， 肉 豆 枇 酸 甲 酯 、 棕 桐 酸 甲 酯 、 硬 
脂 酸 甲 酯 、 油 酸 甲 酯 、 亚 油 酸 甲 酯 各 约 含 1mg 的 混合 溶液 ， 
取 lul 注入 气 相 色 谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 理 论 板 数 按 月 桂 酸 甲 
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酯 峰 计 算 不 低 于 10 000， 各 色谱 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 取 
供 试 品 溶液 1 对 注入 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 。 按 面积 归 一 
化 法 计算 ( 峰 面 积 小 于 0.05% 的 峰 可 忽略 不 计 )。 含 月 桂 酸 
应 为 40.0% 一 60.0%， 含 肉 豆 荡 酸 应 为 14.0% 一 25.0%%， 
含 棕榈 酸 应 为 7. 0%~15.0%， 含 己 酸 、 辛 酸 、 淆 酸 、 硬 脂 
酸 、 油 酸 与 亚 油 酸 分 别 不 得 大 于 1.0%、10.0%、10.0%、 
7.0%、11.0% 与 3.0%。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 乳 化 剂 和 润 湿 齐 等。 

【贮藏 】 让 光 ， 密 封 保存 。 
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[9005-66-7] 

本 品系 棕榈 山梨 坦 和 环 气 乙 烷 聚 合 而 成 的 聚 氧 乙烯 20 
棕榈 山梨 坦 。 

【性 状 〗】 本 品 为 乳白 色 至 黄色 的 黏稠 液体 或 冻 襄 状 物 ; 
徽 有 特 臭 。 

本 品 在 温水 、 乙 醇 、 甲 醇 或 乙酸 乙 酯 中 易 溶 ， 在 液体 石 
蜡 中 微 溶 。 

相对 密度 本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 在 25C 为 
1.07 一 1. 10。 

黏 度 ”本 品 的 运动 黏度 (通则 0633 第 一 法 )， 在 30'C 时 
(毛细 管内 径 为 2.0mm 或 适合 的 毛细 管内 径 ) 为 250 一 
400mm’ /s。 

酸 值 ” 取 本 品 约 10g， 精 密 称 定 ， 置 250ml 锥 形 瓶 中 ， 
加 中 性 乙醇 (对 酚 栈 指示 液 显 中 性 )50ml 使 溶解 ， 加 热 回 流 
10 分钟 ， 放 冷 ， 加 酚 枉 指示 液 5 滴 ， 用 氢 氧 化 钠 滴定 液 
(0. 1mol/L) 滴 定 ， 酸 值 ( 通 则 0713) 不 得 过 2. 0。 

皂 化 值 ”本 品 的 皂 化 值 ( 通 则 0713) 为 41 一 52。 

羟 值 本 品 的 羟 值 (通则 0713) 为 89 一 105。 

过 氧化 值 ”本 品 的 过 氧化 值 ( 通 则 0713) 不 得 过 10。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 的 水 溶液 (1-20)5mlj， 加 氢 氧 化 钠 试 
液 5ml， 者 沸 数 分 钟 ， 放 冷 ， 用 稀 盐 酸 酸化 ， 显 乳白 色 浑 浊 。 

(2) 取 本 品 的 水 溶液 (1 一 20)2ml， 滴 加 省 试 液 0.5ml， 
省 试 液 不 褪色 。 

(3) 取 本 品 6ml， 加 水 4ml 混 匀 ， 呈 胶 状 物 。 

(4) 取 本 品 的 水 溶液 (1 一 20)10ml， 加 硫 握 酸 销 猎 溶液 
〈 取 硫 氰 酸 针 17. 4g 与 硝酸 钴 2. 8g， 加 水 溶解 成 100ml)5ml， 
混 匀 ， 再 加 三 氯 甲 烷 5ml， 振 摇 混 合 ， 静 置 后 ， 三 氢 甲 烷 层 
显 蓝 色 。 

检查】 酸碱度 ” 取 本 品 0.50g， 加 水 10ml 溶解 后 ， 依 
法 测定 (通则 0613) ,pH 值 应 为 4.0 一 7.5。 

颜色 取 本 品 10ml， 与 同体 积 的 对 照 液 ( 取 比 色 用 重 铬 
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酸 钾 液 8. 0ml 与 比 色 用 氧化 钴 液 0. 8ml， 加 水 至 10ml) 比较 ， 
不 得 更 深 。 

乙 二 醇和 二 甘 醇 ” 取 本 品 约 4g， 精 密 称 定 ， 置 100ml 
量 瓶 中 ， 精 密 加 入 内 标 溶液 ( 取 1,3- 丁 二 醇 适量 ， 用 丙酮 制 
成 每 1ml 中 约 含 4mg 的 溶液 )l1ml， 加 丙酮 稀释 至 刻度 ， 播 
句 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 另 取 乙 二 醇 、 二 甘 醇 各 约 40mg， 精 
密 称 定 ， 置 同一 100ml 量 瓶 中 ， 加 丙酮 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 
精密 量 取 10ml 置 另 一 100ml 量 瓶 中 ， 精 密 加 入 内 标 溶液 
lml， 加 丙酮 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 气相 
色谱 法 (通则 0521) 试 验 。 以 50% 莱 基 -50% 甲 基 育 硅 氧 烷 为 
固定 液 ( 柱 长 为 30m， 内 径 为 0. 53mm， 膜 厚度 1. 0xm)， 起 
始 温 度 为 40C ， 以 每 分 钟 10C 的 速率 升温 至 60'C ， 维 持 5 
分 钟 后 ， 以 每 分 钟 10'C 的 速率 升温 至 170C ， 再 以 每 分 钟 
15 亿 的 速率 升温 至 280C ， 维 持 60 分 钟 ( 可 根据 具体 情况 调 
整 )。 进 样 口 温 度 为 270C ， 检 测 器 温度 290'C 。 取 对 照 品 溶 
液 作为 系统 适用 性 试验 溶液 ， 各 峰之 间 的 分 离 度 均 不 得 小 于 
2.0， 各 峰 的 拖 尾 因子 均 应 符合 规定 。 量 取 供 试 品 溶液 与 对 
照 品 溶液 各 lnl， 分 别 进 样 ， 记 录 色 谱 图 。 按 内 标 法 以 峰 面 
积 计算 ， 乙 二 醇和 二 甘 醇 均 不 得 过 0. 01%。 

环 氧 乙 烷 和 二 氧 六 环 ” 取 本 品 约 1g， 精 密 称 定 ， 置 顶 
空 瓶 中 ， 精 密 加 超 纯 水 1. 0ml， 密 封 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶 
液 ; 精密 量 取 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 溶液 适量 ， 置 量 瓶 中 ， 加 
经 处 理 的 聚 乙 二 醇 400( 在 60C ，1.5 一 2.5kPa 旋转 蒸发 6 
小 时 ， 除 去 挥发 成 分 ) 溶 解 并 稀释 制 成 每 ml 中 约 含 1pg 的 
溶液 ， 作 为 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 。 另 取 二 氧 六 环 适量 ， 精 密 
称 定 ， 用 水 制 成 每 lml 中 约 含 10pg 的 溶液 ， 作 为 二 氧 六 环 
对 照 品 溶液 。 取 本 品 约 1g， 精 密 称 定 ， 置 顶 空 瓶 中 ， 精 密 
加 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 与 二 氧 六 环 对 照 品 溶液 各 0. 5ml， 密 
封 ， 扬 名。 作为 对 照 品 溶液 。 量 取 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶 液 
0. 5ml 置顶 空 瓶 中 ， 加 新 配制 的 0. 001% 乙 醋 溶 液 0. 1ml 及 二 
氧 六 环 对 照 品 溶液 0. 5ml， 密 封 ， 摇 名 。 作 为 系统 适用 性 试 
验 溶液 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 。 以 聚 二 甲 基 硅 氧 烷 
为 固定 液 ， 起 始 温度 为 35'C ,维持 5 分 钟 ， 以 每 分 钟 5C 的 
速率 升温 至 180'C ， 再 以 每 分 钟 30 的 速率 升温 至 230C ， 维 
持 5 分 钟 (可 根据 具体 情况 调整 )。 进 样 口 温 度 为 150C ， 检 测 
器 温度 为 250'C 。 顶 空 平衡 温度 为 70C， 平 衡 时 间 45 分 钟 ， 
取 系 统 适 用 性 试验 溶液 顶 空 进 样 ， 流 速 为 每 分 钟 2. 5ml， 分 
流 比 1 : 20。 调 整 仪 器 灵敏 度 使 环 氧 乙 烷 峰 和 乙 醛 峰 的 峰 高 
为 满 量程 的 15% ， 乙 醛 峰 和 环 氧 乙 烷 峰 的 分 离 度 不 小 于 2. 0， 
二 氧 六 环 峰 高 至 少 应 为 基线 噪音 的 5 倍 以 上 。 分 别 取 供 试 品 
溶液 与 对 照 品 溶液 顶 空 进 样 ， 重 复 进 样 至 少 3 次 。 环 氧 乙 烷 
峰 面积 的 相对 标准 偏差 应 不 得 过 15%， 二 氧 六 环 峰 面积 的 相 
对 标准 偏差 应 不 得 过 10%。 按 标准 加 入 法 计算 , 含 环 氧 乙 烷 
不 得 过 0. 0001%， 含 二 氧 六 环 不 得 过 0. 001%。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1 ) 测 
定 ， 含 水 分 不 得 过 3. 0%% 。 

炽 灼 残 澡 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
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残渣 不 得 过 0. 25% 。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 潭 项 下 遗留 的 残 酒 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 取 本 品 1. 0g， 置 凯 氏 烧瓶 中 ， 加 硫酸 5ml， 用 小 
火 消化 使 炭化 ， 控 制 温度 不 超过 120C (必要 时 可 添加 硫酸 ， 
总 量 不 超过 10ml) ， 小 心 逐 滴 加 入 浓 过 氧化 氢 溶 液 ， 俊 反应 
停止 ， 继 续 加 热 ， 并 滴 加 浓 过 氧化 氢 溶 液 至 溶液 无 色 ， 冷 
却 ， 加 水 10mlj， 蒸 发 至 浓 烟 发 生 使 除 尽 过 氧化 氨 ， 加 盐酸 
5ml 与 水 适量 ， 依 法 检查 (通则 0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 
(不 得 过 0. 0002%)。 

脂肪 酸 组 成 ” 取 本 品 约 0.1g， 置 50ml 锥 形 瓶 中 ， 加 
2% 和 氢 氧 化 钠 甲 醇 溶液 2ml， 在 65C 水 浴 中 加 热 回 流 30 分 
钟 ， 放 冷 ， 加 14% 三 气 化 硼 甲 醇 溶 液 2ml， 再 在 水 浴 中 加 热 
回流 30 分 钟 ， 放 冷 ， 加 正 庚 烷 4ml， 继 续 在 水 浴 中 加 热 回 
流 5 分 钟 ， 放 冷 ， 加 饱和 和 氯 化 钠 溶液 10m]， 振 摇 ， 静 置 使 
分 层 ， 取 上 层 液 ， 用 水 洗涤 3 次 ， 每 次 4ml， 上 层 液 经 无 水 
硫酸 钠 干 燥 后 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 照 气相 色谱 法 (通则 
0521) 试 验 。 以 聚 乙 二 醇 -20M 为 固定 液 (0. 32mmX 30m， 液 
膜 厚度 0. 50pm) 的 石英 毛细 管 柱 为 色谱 柱 ， 起 始 温 度 为 
90C ， 以 每 分 钟 20C 的 速率 升温 至 160'C ， 维 持 1 分 钟 ， 再 
以 每 分 钟 2C 的 速率 升温 至 220C ， 维 持 20 分 钟 ， 进 样 口 温 
度 为 190C ;检测 器 温度 为 250'C 。 称 取 棕榈 酸 甲 酯 对 照 品 适 
量 ， 加 正 庚 烷 湾 解 并 制 成 每 1ml 中 约 含 1mg 的 溶液 ， 取 1pl 
注入 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 理 论 板 数 按 棕榈 酸 甲 酯 峰 计 
算 不 低 于 10 000， 取 供 试 品 溶液 1pl 注入 气相 色谱 仪 ， 记 录 
色谱 图 ， 按 面积 归 一 化 法 计算 ， 含 棕榈 酸 不 得 少 于 92. 0% 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 乳 化 剂 和 增 溶剂 等 。 

【贮藏 】 氮 光 ， 密 封 保存 。 


聚 山梨 醋 60 
Jushanlizhi 60 
Polysorbate 60 


[9005-67-8] 

本 品系 硬 脂 山梨 坦 和 环 氧 乙 烷 聚合 而 成 的 聚 氧 乙烯 20 
硬 脂 山 梨 坦 。 

【性 状 】 本 品 为 乳白 色 至 黄色 的 黏稠 液体 或 冻 膏 状 物 ; 
微 有 特 臭 。 

本 品 在 温水 、 乙 醇 、 甲 醇 或 乙酸 乙 酝 中 易 溶 ， 在 液体 石 
蜡 中 微 溶 。 

相对 密度 本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 在 25C 为 
1.06~1.09。 

黏度 本 品 的 运动 黏度 (通则 0633 第 一 法 )， 在 30'C 时 
(毛细 管内 径 为 2.0mm 或 适合 的 毛细 管内 径 ) 为 300 一 
450mm’ /s。 


.621 ， 


聚 山梨 酯 60 


酸 值 ” 取 本 品 约 10g， 精 密 称 定 ， 置 250ml 锥 形 瓶 中 ， 
加 中 性 乙醇 (对 酚 本 指示 液 显 中 性 )50ml 使 溶解 ， 加 热 回流 
10 分 钟 ， 放 冷 ， 加 酚 栈 指 示 液 5 滴 ， 用 氢 氧 化 钠 滴 定 液 
《0. 1moL) 滴 定 ， 酸 值 ( 通 则 0713) 不 得 过 2. 0。 

拒 化 值 ”本 品 的 皂 化 值 (通则 0713) 为 45 一 55 。 

羟 值 ”本 品 的 羟 值 (通则 0713) 为 81 一 96。 

过 握 化 值 ”本 品 的 过 氧化 值 (通则 0713) 不 得 过 10。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 的 水 溶液 (1 一 20)5ml， 加 和 毛 氧 化 钠 试 
液 sml， 煮 沸 数 分 钟 ， 放 冷 ， 用 稀 盐 酸 酸化 ， 显 乳白 色 
浑浊 。 

(2) 取 本 品 的 水 溶液 (1 一 20)2ml， 滴 加 溴 试 液 0.5ml， 
溴 试 液 不 褪色 。 

(3) 取 本 品 6ml， 加 水 4ml 混 匀 ， 呈 胶 状 物 。 

(4) 取 本 品 的 水 济 液 (1 一 20)10ml， 加 硫 氰 酸 钴 镁 溶液 
( 取 硫 氰 酸 匀 17. 4g 与 硝酸 销 2. 8g， 加 水 溶解 成 100ml)5ml， 
混 匀 ， 再 加 三 氯 甲烷 5ml， 振 播 混 合 ， 静 置 后 ， 三 毛 甲 烷 层 
显 蓝 色 。 

【检查 】 屋 碱 度 ” 取 本 品 0. 50g， 加 水 10ml 溶解 后 ， 依 
法 测定 (通则 0631) ,pH 值 应 为 4. 0 一 7. 5。 

颜色 取 本 品 10ml, 与 同体 积 的 对 照 液 ( 取 比 色 用 重 铭 
酸 钾 液 8. 0ml 与 比 色 用 氢化 销 液 0. 8ml， 加 水 至 10ml) 比较， 
不 得 更 深 。 

乙 二 醇和 二 甘 醇 ” 取 本 品 约 48， 精 密 称 定 ， 置 100ml 
量 瓶 中 ， 精 密 加 入 内 标 溶液 ( 取 1,3- 丁 二 醇 适 量 ， 用 丙酮 制 
成 每 1ml 中 约 含 4mg 的 溶液 )1ml1， 加 丙酮 稀释 至 刻度 ， 播 
匀 ， 作 为 供 试 品 溶液 另 取 乙 二 醇 、 二 甘 醇 各 约 40mg， 精 
密 称 定 ， 置 同一 100ml 量 瓶 中 ， 加 丙酮 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 
精密 量 取 10ml 置 男 一 100ml 量 瓶 中 ， 精 密 加 入 内 标 溶液 
lml， 加 丙酮 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 气相 
色谱 法 (通则 0521) 试 验 。 以 50% 芋 基 -50% 甲 基 聚 硅 氧 烷 为 
固定 液 ( 柱 长 为 30m， 内 径 为 0. 53mm， 膜 厚度 1. 0um) ， 起 
始 温度 为 40'C ， 以 每 分 钟 10C 的 速率 升温 至 60'C ,维持 5 
分 钟 后 ， 以 每 分 钟 10C 的 速率 升温 至 170'C ， 再 以 每 分 钟 
15 的 速率 升温 至 280'C ， 维 持 60 分 钟 (可 根据 具体 情况 调 
整 )。 进 样 口 温 度 为 270C ， 检 测 器 温度 290'C 。 取 对 照 品 溶 
液 作为 系统 适用 性 试验 溶液 ， 各 峰之 间 的 分 离 度 均 不 得 小 于 
2.0， 各 峰 的 拖 尾 因子 均 应 符合 规定 。 量 取 供 试 品 溶液 与 对 
照 品 溶液 各 1xl， 分 别 进 样 ， 记 录 色 谱 图 。 按 内 标 法 以 峰 面 
积 计 算 , 乙 二 醇和 二 菇 醇 均 不 得 过 0. 01% 。 

环 握 乙 烷 和 二 握 六 环 ” 取 本 品 约 1g， 精密 称 定 ， 置 顶 
空 瓶 中 ， 精 密 加 超 纯 水 1. 0ml， 密 封 ， 播 匀 ， 作 为 供 试 品 溶 
液 ; 精密 量 取 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 溶液 适量 ， 置 量 瓶 中 ， 加 
经 处 理 的 聚 乙 二 醇 400( 在 60'C ，1.5 一 2. 5kPa 旋转 蒸发 6 
小 时 ， 除 去 挥发 成 分 ) 溶 解 并 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 lpg 的 
溶液 ， 作 为 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 。 另 取 二 氧 六 环 适量 ， 精 密 
称 定 ， 用 水 制 成 每 Iml 中 约 含 10ug 的 溶液 ， 作 为 二 氧 六 环 
对 照 品 溶液 。 取 本 品 约 1g， 精 密 称 定 ， 置 顶 空 瓶 中 ， 精 密 
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加 环 毛 乙 烷 对 照 品 溶液 与 二 氧 六 环 对 照 品 溶液 各 0. 5ml， 密 
封 ， 摇 匀 。 作 为 对 照 品 溶液 。 量 取 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 
0. 5ml 置顶 空 瓶 中 ， 加 新 配制 的 0.001% 乙 醛 溶液 0. 1ml 及 
二 氧 六 环 对 照 品 溶液 0. 5ml， 密 封 ， 揪 名。 作为 系统 适用 性 
试验 溶液 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 。 以 聚 二 甲 基 硅 
氧 烷 为 固定 液 ， 起 始 温 度 为 35C ， 维 持 5 分 钟 ， 以 每 分 钟 
5 的 速率 升温 至 180'C ， 再 以 每 分 钟 30C 的 速率 升温 至 
230C， 维 持 5 分 钟 (可 根据 具体 情况 调整 );。 进 样 口 温度 为 
150C ， 检 测 器 温度 为 250'C 。 顶 空 平衡 温度 为 70'C ,平衡 
时 间 45 分 钟 ， 取 系统 适用 性 试验 溶液 顶 空 进 样 ， 流 速 为 每 
分 钟 2. 5ml， 分 流 比 1 : 20。 调 整 仪器 灵敏 度 使 环 氧 乙 烷 峰 
和 乙 醛 峰 的 峰 高 为 满 量程 的 15 外 ， 乙 醛 峰 和 环 氧 乙 烷 峰 的 
分 离 度 不 小 于 2. 0， 二 氧 六 环 峰 高 至 少 应 为 基线 噪音 的 5 倍 
以 上 。 分 别 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 顶 空 进 样 ， 重复 进 样 
至 少 3 次 。 环 氧 乙 烷 峰 面 积 的 相对 标准 偏差 应 不 得 过 15%， 
二 氧 六 环 峰 面积 的 相对 标准 偏差 应 不 得 过 10% 。 按 标准 加 
人 法 计算 ， 含 环 毛 乙 烷 不 得 过 0. 0001 中 ， 含 二 氧 六 环 不 得 
过 0.001% 。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1 ) 测 
定 ， 含 水 分 不 得 过 3. 0%。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 25%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残渣 项 下 遗留 的 残 酒 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 ” 取 本 品 1. 0g8， 置 凯 氏 烧瓶 中 ， 加 硫酸 5ml， 用 小 
火 消化 使 炭化 ， 控 制 温度 不 超过 120C (必要 时 可 添加 硫酸 ， 
总 量 不 超过 10ml)， 小 心 逐 滴 加 入 浓 过 氧化 氨 溶 液 ， 侯 反应 
停止 ,继续 加 热 ， 并 沉 加 浓 过 氧化 氧 溶液 至 溶液 无 色 ， 冷 
却 ， 加 水 10ml， 蒸 发 至 浓 烟 发 生 使 除 尽 过 氧化 氨 ， 加 盐酸 
5ml 与 水 适量 ， 依 法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 
(不 得 过 0. 0002 %)。 

脂肪 酸 组 成 ” 取 本 品 约 0.1g， 置 50ml 锥 形 瓶 中 ， 加 
2%% 氢 氧化 钠 甲 醇 溶 液 2ml， 在 65C 水 浴 中 加 热 回 流 30 分 
钟 ， 放 冷 ， 加 14%% 三 氯 化 硼 甲醇 溶液 2mi， 再 在 水 浴 中 加 热 
回流 30 分 钟 ， 放 冷 ， 加 正 庚 烷 4ml， 继 续 在 水 浴 中 加 热 回 
流 5 分 钟 ， 放 冷 ， 加 饱和 和 氯 化 钠 溶液 10ml， 振 摇 ， 静 置 使 
分 层 ， 取 上 层 液 ， 用 水 洗涤 3 次 ， 每 次 4ml， 上 层 液 经 无 水 
硫酸 钠 干 燥 后 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 照 气相 色谱 法 (通则 
0521) 试 验 。 以 聚 乙 二 醇 -20M 为 固定 液 的 石英 毛细 管 柱 
(0. 32mmX 30m， 膜 厚度 0. 50pm) 为 色谱 柱 ， 起 始 温 度 为 
90C ， 以 每 分 钟 20C 的 速率 升温 至 160'C， 维 持 1 分 钟 ， 青 
以 每 分 钟 2C 的 速率 升温 至 220'C ， 维 持 20 分 钟 ; 进 样 口 温 
度 为 190'C ;检测 器 温度 为 250'C 。 分 别称 取 硬 脂 酸 甲 酯 和 
棕榈 酸 甲 酯 对 照 品 适量 ， 加 正 庚 烧 溶 解 并 制 成 每 Iml 中 各 约 
含 1mg 的 溶液 ， 取 lxl 注 人 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 理 论 
板 数 按 硬 脂 酸 甲 酯 峰 计算 不 低 于 10 000， 硬 脂 酸 甲 酯 峰 与 棕 
榈 酸 甲 酯 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 取 供 试 品 溶液 1pl 注入 气 
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相 色 谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 按 面积 妇 一 化 法 计算 ， 含 硬 脂 酸 应 
为 40.0% 一 60.0% ， 硬 脂 酸 和 棕榈 酸 之 和 不 得 少 于 90.0% 
【类 别 】 药 用 辅料 ， 增 溶剂 和 乳化 剂 等 。 
【贮藏 】 遮 光 ， 密 封 保存 。 


聚 山梨 酯 80 


Jushanlizhi 80 
Polysorbate 80 


[9005-65-6] 

本 品系 油 酸 山梨 坦 和 环 氧 乙 烷 聚 合 而 成 的 聚 氧 乙烯 20 
油 酸 山 梨 坦 。 

【性 状 】 本 品 为 淡 黄 色 至 橙黄 色 的 黏稠 液体 ， 微 有 特 臭 ， 
味 微 苦 略 涩 ， 有 温 热 感 。 

本 品 在 水 、 乙 醇 、 甲 醇 或 乙酸 乙 酷 中 易 溶 ， 在 矿物 油 中 
极 微 溶解 。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 为 1. 06 一 1. 09。 

犹 度 ”本 品 的 运动 黏度 (通则 0633 第 一 法 )， 在 25'C 时 
(毛细 管内 径 为 2.0 一 2. 5mm) 为 350~550mm?/s。 

酸 值 ” 取 本 品 10g， 精 密 称 定 ， 置 250ml 锥 形 瓶 中 ， 加 
中 性 乙醇 (对 酚 栈 指示 液 显 中 性 )50ml 使 溶解 ， 附 回流 冷凝 
器 煮沸 10 分 钟 ， 放 冷 ， 加 酚 酝 指示 液 5 滴 ， 用 氢 氧 化 钠 滴 
定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 ， 酸 值 (通则 0713) 不 得 过 2. 0。 

拒 化 值 ” 本 品 的 皂 化 值 (通则 0713) 为 45 一 55。 

产值 ”本 品 的 羟 值 (通则 0713) 为 65 一 80。 

碘 值 ”本 品 的 碘 值 (通则 0713) 为 18 一 24。 

过 氧化 值 本 品 的 过 氧化 值 (通则 0713) 不 得 过 10。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 的 水 溶液 (1 一 20)5ml， 加 氢 氧 化 钠 试 
液 5ml， 煮 沸 数 分 钟 ， 放 冷 ， 用 稀 盐 酸 酸化 ， 显 乳白 色 浑 浊 。 

(2) 取 本 品 的 水 溶液 (1 一 20)， 滴 加 溴 试 液 ， 溴 试 液 即 
褪色 。 

(3) 取 本 品 6ml， 加 水 4ml 混 匀 ， 呈 胶 状 物 。 

(4) 取 本 品 的 水 溶液 (1 一 20)10ml， 加 硫 氰 酸 钴 铵 溶液 
(〈 取 硫 氰 酸 钴 铵 17.4g 与 硝酸 销 2.8g， 加 水 溶解 成 100ml) 
5ml， 混 匀 ， 再 加 三 毛 甲 烷 5ml， 振 播 混 合 ， 静 置 后 ， 三 毛 
甲烷 层 显 蓝 色 。 

【检查 】 酸 碱 度 ” 取 本 品 0.50g， 加 水 10ml 溶解 后 ， 依 
法 测定 (通则 0631) ，pH 值 应 为 5. 0 一 7. 5。 

颜色 取 本 品 10ml, 与 同体 积 的 对 照 液 ( 取 比 色 用 重 铬 
酸 钾 液 8. 0ml 与 比 色 用 和 握 化 氏 液 0. 8ml， 加 水 至 10ml) 比较 ， 
不 得 更 深 。 

乙 二 醇 与 二 甘 醇 ” 取 本 品 约 48， 精 密 称 定 ， 置 100ml 
量 瓶 中， 精密 加 入 内 标 溶液 ( 取 1,3- 丁 二 醇 适 量 ， 用 丙酮 制 
成 每 1ml 中 约 含 4mg 的 溶液 )1ml， 加 丙酮 稀释 至 刻度 ， 播 
名， 作为 供 试 品 溶液 另 取 乙 二 醇 、 二 甘 醇 各 约 40mg， 精 
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密 称 定 ， 置 同一 100ml 量 瓶 中 ， 加 丙酮 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 
精密 量 取 10ml 置 另 一 100ml 量 瓶 中 ， 精 密 加 关内 标 溶液 
lml， 加 丙酮 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 气相 
色谱 法 (通则 0521) 试 验 。 以 50% 茜 基 -50% 甲 基 聚 硅 氧 烷 为 
固定 液 ( 柱 长 为 30m， 内 径 为 0. 53mm， 膜 厚度 1. 0xm)， 起 
始 温度 为 40C ， 以 每 分 钟 10C 的 速率 升温 至 60'C ,维持 5 
分 钟 后 ， 以 每 分 钟 10C 的 速率 升温 至 170C ， 再 以 每 分 钟 
15'C 的 速率 升温 至 280C ， 维 持 60 分 钟 (可 根据 具体 情况 调 
整 )。 进 样 口 温 度 为 270C ， 检 测 器 温度 290'C 。 取 对 照 品 溶 
液 作为 系统 适用 性 试验 溶液 ， 各 峰之 间 的 分 离 度 均 不 得 小 于 
2.0， 各 峰 的 拖 尾 因子 均 应 符合 规定 。 量 取 供 试 品 溶液 与 对 
照 品 溶液 各 1ml， 分 别 进 样 ， 记 录 色 谱 图 。 按 内 标 法 以 峰 面 
积 计算 , 乙 二 醇 、 二 甘 醇 均 不 得 过 0. 01% 。 

环 氧 乙 烷 和 二 握 六 环 ” 取 本 品 约 lg， 精 密 称 定 ， 置 顶 
空 瓶 中 ， 精 密 加 超 纯 水 1. 0ml， 密 封 ， 扬 名， 作为 供 试 品 溶 
液 ; 精密 量 取 环 氧 乙 煤 对 照 品 贮备 溶液 适量 ， 置 量 瓶 中 ， 加 
经 处 理 的 聚 乙 二 醇 400( 在 60C，1.5~2. 5kPa 旋转 蒸发 6 
小 时 ， 除 去 挥发 成 分 ?溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 lyg 的 
溶液 ， 作 为 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 。 另 取 二 氧 六 环 适 量 ， 精 密 
称 定 ， 用 水 制 成 每 1ml 中 约 含 10pg 的 溶液 ， 作 为 二 氧 六 环 
对 照 品 溶 液 。 取 本 品 约 lg， 精 密 称 定 ， 置 顶 空 瓶 中 ,精密 
加 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 与 二 氧 六 环 对 照 品 溶液 各 0. 5ml， 密 
封 ， 摇 名。 作为 对 照 品 溶 液 。 量 取 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 
0. 5ml 置顶 空 瓶 中 ， 加 新 配制 的 0.001%% 乙 醛 溶液 0.1ml 及 
二 氧 六 环 对 照 品 溶液 0. 5ml， 密 封 ， 扬 匀 。 作 为 系统 适用 性 
试验 溶液 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 。 以 聚 二 甲 基 硅 
氧 烷 为 固定 液 ， 起 始 温度 为 35'C ， 维 持 5 分 钟 ， 以 每 分 钟 
5 的 速率 升温 至 180'C ， 再 以 每 分 钟 30C 的 速率 升温 至 
230C， 维 持 5 分 钟 (可 根据 具体 情况 调整 )。 进 样 口 温 度 为 
150'C， 检 测 器 温度 为 250'C 。 顶 空 平 衡 温度 为 70'C， 平衡 
时 间 45 分 钟 ， 取 系统 适用 性 试验 溶液 顶 空 进 样 ， 流 速 为 每 
分 钟 2. 5ml， 分 流 比 1: 20。 调 整 仪器 灵敏 度 使 环 氧 乙 烷 峰 
和 乙 醋 峰 的 峰 高 为 满 量程 的 15%, 乙 醋 峰 和 环 氧 乙 烷 峰 的 
分 离 度 不 小 于 2.90， 二 氧 六 环 峰 高 至 少 应 为 基线 噪音 的 5 倍 
以 上 。 分 别 取 供 试 品 溶 液 与 对 照 品 溶液 顶 空 进 样 ， 重复 进 样 
至 少 3 次。 环 氧 乙 烷 峰 面积 的 相对 标准 偏差 应 不 得 过 15%%， 
二 氧 六 环 峰 面积 的 相对 标准 偏差 应 不 得 过 10%。 按 标准 加 
人 法 计算 ， 含 环 氧 乙 烷 不 得 过 0.0001%， 含 二 氧 六 环 不 得 
过 0.001%。 

冻结 试验 ” 取 本 品 ， 置 玻璃 容器 内 ， 于 5C 土 2'C 放 置 
24 小 时 ， 不 得 冻结 。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1 ) 测 
定 ， 含 水 分 不 得 过 3. 0% 。 

炽 灼 残 各 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 2% 。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 酒 项 下 遗留 的 残渣 ， 依 法 检查 ( 通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 
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砷 盐 取 本 品 1.0g， 置 饥 氏 烧瓶 中 ， 加 硫酸 5ml]， 用 小 
火 消化 使 炭化 ， 控 制 温度 不 超过 120'C (必要 时 可 添加 硫酸 ， 
总 量 不 超过 10ml) ， 小 心 滴 加 浓 过 氧化 氢 溶 液 ， 俊 反应 停 
止 ， 继 续 加 热 ， 并 滴 加 浓 过 氧化 氢 溶 液 至 溶液 无 色 ， 冷 却 ， 
加 水 10oml， 藻 发 至 浓 烟 发 生 使 除 尽 过 氧化 氢 ， 加 盐酸 5ml 
与 水 适量 ， 依 法 检查 (通则 0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (不 得 
过 0.0002% ) 。 

脂肪 酸 组 成 ” 取 本 品 约 0.1g， 精 密 称 定 ， 置 50ml 锥 形 
瓶 中 ， 加 2%% 氢 氧化 钠 甲 醇 溶 液 2m1， 置 65C 水 浴 中 加 热 回 
流 30 分 钟 ， 放 冷 ， 加 14% 三 气 化 硼 甲 醇 溶 液 2ml， 在 水 浴 
中 加 热 回流 30 分 钟 ， 放 冷 ， 加 正 庚 烷 4ml， 继 续 在 水 浴 中 
加 热 回流 5 分 钟 ， 放 冷 ， 加 饱和 和 氯 化 钠 溶液 10ml， 振 播 ， 
静 置 使 分 层 ， 取 上 层 液 ， 用 水 洗涤 3 次 ,每 次 4ml， 上 层 液 
经 无 水 硫酸 钠 干 燥 后 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 照 气相 色谱 法 ( 通 
则 0521) 试 验 。 以 聚 乙 二 醇 -20M 为 固定 液 的 石英 毛细 管 柱 
(0. 32mmX 30m， 膜 厚度 0. 50um) 为 色谱 柱 ， 起 始 温度 为 
90C ， 以 每 分 钟 20C 的 速率 升温 至 160'C ,维持 1 分 钟 ， 再 
以 每 分 钟 ?CC 的 速率 升温 至 220C ， 维 持 20 分 钟 ; 进 样 口 温 
度 为 190'C; 检测 器 温度 为 250'C 。 分 别称 取 肉 豆蔻 酸 甲 酯 、 
棕 桐 酸 甲 酯 、 棕 桐油 酸 甲 酯 、 硬 脂 酸 甲 酯 、 油 酸 甲 酯 、 亚 油 
酸 甲 酯 与 亚麻 酸 甲 酯 对 照 品 适量 ， 加 正 雌 烷 溶 解 并 制 成 每 
lml 中 各 约 含 lmg 的 溶液 ， 取 1yl 注入 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 
谱 图 ， 理 论 板 数 按 油 酸 甲 酯 峰 计算 不 低 于 10 000， 各 色谱 峰 
的 分 离 度 应 符合 要 求 。 取 供 试 品 溶液 lxl 注入 气相 色谱 仪 ， 
记录 色谱 图 ， 按 面积 归 一 化 法 计算 ( 峰 面积 小 于 0.05% 的 峰 
可 忽略 不 计 )， 含 油 酸 不 得 少 于 58.0%， 含 肉 豆 藻 酸 、 棕 柚 
酸 、 棕 桐油 酸 、 硬 脂 酸 、 亚 油 酸 与 亚麻 酸 分 别 不 得 大 于 
5.0%、16.0%、8.0%、6.0%、18.0% 与 4.0%。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 增 溶剂 和 乳化 剂 等 。 

【贮藏 】》 遮 光 ， 密 封 保存 。 


聚 山梨 酯 80( 供 注射 用 ) 
Jushanlizhi 80(Gongzhusheyong) 
Polysorbate 80 (For Injection) 


[9005-65-6]] 

本 品系 植物 来 源 油 酸 山 梨 坦 和 环 氧 乙 烷 聚合 而 成 的 聚 氧 
乙烯 20 油 酸 山梨 坦 。 

性状】 本 品 为 无 色 至 微 黄 色 黏 稠 液体 ， 微 有 特 臭 ， 味 
微 苦 略 滁 ， 有 温 热 感 。 

本 品 在 水 、 乙 醇 、 甲 醇 或 乙酸 乙 酯 中 易 溶 ， 在 矿物 油 中 
极 微 溶解 。 

相对 密度 本 品 的 相对 密度 (通则 0601 第 二 法 ), 在 
20C 时 应 为 1.06 一 1. 09。 

黏度 ”本 品 的 运动 黏度 (通则 0633 第 一 法 )， 在 25'C 时 
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(毛细 管内 径 为 2. 0 一 2. 5mm) 为 350~450mm?/s。 

酸 值 取 本 品 10g， 精 密 称 定 ， 置 250ml 锥 形 瓶 中 ， 加 
中 性 乙醇 (对 酚 枉 指示 液 显 中 性 )50ml， 使 溶解 ， 附 回流 冷凝 
器 煮沸 10 分 钟 ， 放 冷 ， 加 酚 枉 指示 液 5 滴 ， 用 氢 氧 化 钠 滴 
定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 ， 酸 值 (通则 0713) 不 得 过 1.0。 

和 皂 化 值 ”本 品 的 皂 化 值 (通则 0713) 为 45~55。 

羟 值 ”本 品 的 羟 值 (通则 0713) 为 65~80。 

碘 值 ”本 品 的 碘 值 (通则 0713) 为 18 一 24。 

过 氧化 值 本 品 的 过 氧化 值 ( 通 则 0713) 不 得 过 3。 

【鉴别 】》(1) 取 本 品 的 水 溶液 (1 一 20);5ml， 加 氢 氧 化 钠 试 
液 5ml]， 者 沸 数 分 钟 ， 放 冷 ， 用 稀 盐 酸 酸 化 ， 显 乳白 色 
浑浊 。 

(2) 取 本 品 的 水 溶液 (1->20)， 滴 加 省 试 液 ， 溴 试 液 即 
褪色 。 

(3) 取 本 品 6ml， 加 水 4ml 混 匀 ， 呈 胶 状 物 。 

(4) 取 本 品 的 水 溶液 (1-20)10ml， 加 硫 氰 酸 钼 铵 溶液 
( 取 硫 氰 酸 钴 铵 17. 4g 与 硝酸 外 2.8g， 加 水 溶解 成 100ml) 
5ml， 混 匀 ， 再 加 三 氯 甲烷 5ml， 振 播 混 合 ， 静 置 后， 三 氨 
甲烷 层 显 蓝 色 。 

【检查 】 酸 碱 度 ” 取 本 品 约 0. 50g， 加 水 10ml 溶解 后 ， 
依法 测定 (通则 0631)，pH 值 应 为 5. 0 一 7. 5。 

吸光 度 ” 取 本 品 0.1g， 精 密 称 定 。 置 25ml 量 瓶 中 ， 加 
乙 哺 :水 (70 : 30) 混 合 液 适 量 ， 使 完全 溶解 ， 继 续 加 乙 且 : 
水 (70 : 30) 混 合 液 至 刻度 。 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 
0401) ， 扫 描 范 围 190 一 400nm。 在 225nm 波长 处 吸光 度 不 
得 过 1.0, 在 267nm 波长 处 吸光 度 不 得 过 0. 10 且 不 得 出 现 
最 大 吸收 峰 。 

颜色 取 本 品 10ml, 与 同体 积 的 黄色 2 号 标准 液 比较 
(通则 0901) ， 不 得 更 深 。 

乙 二 醇 、 二 甘 醇 和 三 甘 醇 ” 取 本 品 48， 精 密 称 定 。 置 
100ml 量 瓶 中 ， 取 1,3- 丁 二 醇 0.004g， 精 密 称 定 ， 置 同一 量 
瓶 中 ， 加 丙酮 使 溶解 ， 相 同 溶剂 稀释 至 刻度 ， 作 为 供 试 品 溶 
液 。 取 乙 二 醇 0. 0025g， 二 甘 醇 0. 004g， 三 甘 醇 0.004g， 精 
密 称 定 ， 置 同一 100ml 量 瓶 中 ， 取 1,3- 丁 二 醇 0.004g， 置 
该 量 瓶 中 ， 加 丙酮 使 溶解 ， 相 同 溶剂 稀释 至 刻度 ， 作 为 对 照 
品 溶液 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 。 以 50% 莱 基 -50% 
甲 基 聚 硅 氧 烷 为 固定 液 ( 液 膜 厚度 1. 0nm) 的 毛细 管 柱 ， 起 始 
温度 为 40'C ， 以 每 分 钟 10 记 的 速率 升温 至 60'C ， 维 持 5 分 
钟 ， 再 以 每 分 钟 10 它 的 速率 升温 至 170C ， 维 持 0 分 钟 ， 再 
以 每 分 钟 15 的 速率 升温 至 280'C 。 维 持 60 分 钟 ( 可 根据 具 
体 情 况 调整 )。 检 测 器 为 所 火焰 离子 化 检测 器 。 检 测 器 温度 
290"C ， 进 样 口 温度 为 270'C 。 取 对 照 品 溶液 作为 系统 适用 性 
试验 溶液 ， 载 气 为 氮气 ,流速 5. 0ml/min,， 分 流 比 2: 1， 进 
样 体积 1. 0p1。 乙 二 醇 ， 二 甘 醇和 三 甘 醇 与 内 标 1,3- 丁 二 醇 的 
分 离 度 均 不 得 小 于 2.0， 各 上 峰 间 的 拖 尾 因子 应 符合 规定 ， 乙 
二 醇 ， 二 甘 醇和 三 甘 醇 峰 面积 相对 于 内 标 1,3- 丁 二 醇 的 峰 面 
积 相 对 标准 偏差 不 得 过 5.0%。 以 1,3- 丁 二 醇 峰 面积 计算 乙 
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二 醇 ， 二 甘 醇 和 三 甘 醇 的 峰 面 积 ， 以 下 式 计算 : 
结果 二 (R,/R,)X(C, XC,)XFX100 
式 中 R, 为 供 试 品 溶液 中 各 待 测 物 质 与 内 标的 峰 面积 比率 ; 
及 ,为 对 照 品 溶液 中 各 对 照 物 质 ( 乙 二 醇 ， 二 甘 醇 和 三 
甘 醇 ) 与 内 标的 峰 面 积 比率 ; 
C, 为 对 照 品 溶液 中 各 对 照 物 质 ( 乙 二 醇 ， 二 甘 醇 和 三 
甘 醇 ) 的 浓度 ，pg/ml; 
Cu 为 供 试 品 溶液 中 待 测 物质 的 浓度 ，mg/mli 
下 为 转换 因子 ，10: mg/g。 

依法 检测 ， 乙 二 醇 ， 二 甘 醇 和 三 甘 醇 均 不 得 过 0. 01%% 。 

环 氟 乙 烷 和 二 氯 六 环 ” 取 本 品 lg， 精密 称 定 ， 置 顶 空 瓶 
中 ， 精 密 加 超 纯 水 1. 0ml， 密 封 ， 摇 名， 作为 供 试 品 溶液 。 
70'C 放 置 45 分 钟 。 量 取 环 氧 乙 烷 300p1( 相 当 于 环 氧 乙 烷 
0. 25g)， 置 含 50ml 经 处 理 的 聚 乙 二 醇 400( 以 60C，1.5 一 
2. 5kPa 旋转 燕 发 6 小 时 ， 除 去 挥发 成 分 ) 的 100ml 量 瓶 中 ， 加 
和 前 后 称 重 ， 用 相同 溶剂 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 作 为 环 氧 乙 烷 
对 照 品 贮备 液 。 精 密 称 取 1g 冷 的 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 ， 
置 含 40. 0ml 经 处 理 的 冷 聚 乙 二 醇 400 的 50ml 量 瓶 中 ， 加 相 
同 溶剂 稀释 至 刻度 。 精 密 称 取 10g， 置 含 30ml 水 的 50ml 晤 
瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 精 密 量 取 10ml， 置 50ml 量 瓶 中 ， 
加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 作 为 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 。 取 二 所 
六 环 适量 ， 精 密 称 定 ， 用 水 制 成 每 lml 中 含 0. 1mg 的 溶液 ， 
作为 二 氧 六 环 对 照 品 溶液 。 取 本 品 1g8， 精 密 称 定 ， 置 顶 空 
瓶 中 ， 精 密 加 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 0. 5ml 及 二 氧 六 环 对 照 品 
溶液 0.5ml， 密 封 ， 播 匀 。70C 放置 45 分 钟 。 作 为 对 照 品 
溶液 。 量 取 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 0. 5ml 置顶 空 瓶 中 ， 加 新 配 
制 的 0.001% 乙 醛 溶液 0. 1ml 及 二 氧 六 环 对 照 品 溶液 0. 1ml， 
密封 ， 揪 名 。70'C 放 置 45 分 钟 。 作 为 系统 适用 性 试验 溶液 。 
照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 。 以 聚 二 甲 基 磁 氧 烷 为 固定 
液 ， 起 始 温度 为 35'C ， 维 持 5 分 钟 ， 以 每 分 钟 5 的 速率 升 
温 至 180"C ， 再 以 每 分 钟 30C 的 速率 升温 至 230C ， 维 持 5 
分 钟 ( 可 根据 具体 情况 调整 )。 进 样 口 温 度 为 150C ， 检 测 器 
为 氢 火 焰 离 子 化 检测 器 ， 温 度 为 250C。 顶 空 平衡 温度 为 
70C， 平 衡 时 间 45 分 钟 。 取 系统 适用 性 试验 溶液 顶 空 进 样 ， 
调整 仪器 灵敏 度 使 环 氧 乙 烷 峰 和 乙 醛 峰 的 峰 高 为 满 量程 的 
15% ， 乙 醛 峰 和 环 氧 乙 烷 峰 的 分 离 度 不 小 于 2.0， 二 氧 六 环 
蜂 高 至 少 应 为 基线 噪音 的 5 倍 以 上 。 分 别 取 供 试 品 溶液 及 对 
照 品 溶液 顶 空 进 样 ， 重 复 进 样 至 少 3 次 。 环 氧 乙 烷 峰 面积 的 
相对 标准 偏差 应 不 得 过 15% ， 二 氧 六 环 峰 面积 的 相对 标准 
偏差 应 不 得 过 10% 。 按 标准 加 入 法 计算 ， 环 氧 乙 烷 不 得 过 
0.0001%， 二 氧 六 环 不 得 过 0.001% 。 

环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 的 标定 ” 取 50% 和 氯化镁 的 无 水 
乙醇 混 悬 液 10ml， 精 密 加 入 乙醇 制 盐酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 
20ml， 混 名， 放置 过 夜 。 取 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 5g， 精 
密 称 定 ， 置 上 述 溶液 中 混 匀 ， 放 置 30 分 钟 ， 照 电位 滴定 法 
(通则 0701) 用 氢 氧 化 钾 乙 醇 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 ， 并 将 
滴定 结果 用 空白 试验 校正 ， 每 lml 氢 氧 化 钾 乙 醇 滴定 液 相当 


聚 山梨 酯 80( 供 注射 用 ) 


于 4. 404mg 的 环 氧 乙 烷 ， 计 算 ， 即 得 。 

冻结 试验 ” 取 本 品 ， 置 玻璃 容器 内 ， 于 冰 浴 中 放置 24 
小 时 ， 不 得 冻结 。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 
定 ， 含 水 分 不 得 过 0.5% 。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0.1%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 渣 项 下 遗留 的 残 污 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 取 本 品 1.0g， 置 凯 氏 烧瓶 中 ， 加 硫酸 5ml， 用 小 
火 消化 使 炭化 ， 控 制 温度 不 超过 120C (必要 时 可 添加 硫酸 ， 
总 量 不 超过 10ml) ， 小 心 逐 滴 加 入 浓 过 氧化 氢 溶 液 ， 俊 反应 
停止 ， 继 续 加 热 ， 并 滴 加 浓 过 氧化 氢 溶 液 至 溶液 无 色 ， 冷 
却 ， 加 水 10ml， 茹 发 至 浓 烟 发 生 使 除 尽 过 氯化氢， 加 盐酸 
5ml 与 水 适量 ， 依 法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 
(不 得 过 百 万 分 之 二 )。 

脂肪 酸 组 成 ” 取 本 品 0.1g， 精 密 称 定 ， 置 50ml 锥 形 瓶 
中 ， 加 2% 氨 氧化 钠 甲 醇 溶液 2ml， 置 水 浴 中 加 热 回流 30 分 
钟 ， 放 冷 ， 加 14% 三 气 化 硼 甲 醇 溶液 2ml， 在 水 浴 中 加 热 回 
流 30 分 钟 ， 放 冷 ， 加 正 庚 烷 4ml， 继 续 在 水 浴 中 加 热 回流 5 
分 钟 ， 放 冷 ， 加 饱和 和 氯 化 钠 溶液 10ml， 振 摇 ， 静 置 使 分 层 ， 
取 上 层 ， 用 水 洗涤 3 次 ， 每 次 用 蒸 馆 水 4ml， 作 为 供 试 品 溶 
液 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 试 验 。 以 88% 氰 丙 基 聚 硅 氧 烷 
为 国定 液 ( 液 膜 厚度 0.20km) 的 石英 毛细 管 柱 (100m X 
0. 25mm) 为 色谱 柱 ， 起 始 柱 温 为 900C 维 持 0 分 钟 ， 以 每 分 钟 
20C 的 速率 升温 至 160C ， 维 持 1 分 钟 ， 再 以 每 分 钟 2"C 的 
速率 升温 至 220'C ， 维 持 20 分 钟 ; 进 样 口 温度 340'C; 检测 
器 为 氧 火焰 离子 化 检测 器 ， 温 度 330'C 。 分 别 取 肉 豆 荡 酸 甲 
酯 、 棕 榈 酸 甲 酯 、 棕 桐油 酸 甲 酯 、 硬 脂 酸 甲 酯 、 亚 油 酸 甲 酯 、 
亚麻 酸 甲 酯 以 及 油 酸 甲 酯 对 照 品 适量 ， 加 正 庚 烷 溶解 并 制 成 
每 lml 中 各 含 0. 1g 的 溶液 ， 取 lxl 注入 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 
谱 图 ， 理 论 板 数 按 油 酸 甲 酯 峰 计 算 不 低 于 10 000， 各 色谱 峰 
的 分 离 度 应 符合 要 求 。 取 供 试 品 溶液 1pl 注入 气相 色谱 仪 ， 
记录 色谱 图 ， 按 面积 归 一 化 法 以 峰 面积 计算 (忽略 峰 面 积 小 于 
0.05% 的 峰 ) 油 酸 含量 不 得 低 于 98. 0% ， 其 中 肉 豆 落 酸 、 棕 榈 
酸 、 棕 桐油 酸 、 硬 脂 酸 、 亚 油 酸 、 亚 麻 酸 含量 均 不 得 
过 0.5%。 

无 菌 ( 供 无 除 菌 工艺 的 无 菌 制剂 用 ) 
(通则 1101)， 应 符合 规定 。 

细菌 内 毒 察 ” 取 本 品 ， 依 法 检测 (通则 1143), 每 1mg 
聚 山 梨 酯 80 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 0. 012EU。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 增 溶剂 和 乳化 剂 等 

【贮藏 〗3 遮光 ， 密 封 保存 。 


取 本 品 ， 依 法 检查 


。 025S ， 


聚 丙烯 酸 树 骨 工 


聚 丙烯 酸 树脂 工 


Jubingxisuan Shuzhi I 
Polyacrylic Resin 工 


本 品 为 甲 基 丙 烯 酸 与 甲 基 丙 烯 酸 甲 酯 以 50 : 50 的 比例 
共聚 而 得 。 

【性 状 〗】 本 品 为 白色 条 状 物 或 粉末 ， 在 乙醇 中 易 结 块 。 

本 品 ( 如 为 条 状 物 断 成 长 约 1cm， 粉 末 则 不 经 研磨 ) 在 温 
乙醇 中 1 小 时 内 溶解 ， 在 水 中 不 溶 。 

酸 值 ” 取 本 品 约 0. 5g， 精 密 称 定 ， 置 250ml 锥 形 瓶 中 ， 
加 75%% 中 性 乙醇 (对 酚 本 指示 液 显 中 性 )25ml， 微 温 使 溶解 ， 
放 冷 ， 精 密 滴 加 氧 氧化 钠 滴 定 液 (0. lmol/L)15ml， 加 氮 化 
钠 5g 与 水 10ml， 用 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (0. 1mol/L) 继 续 滴 定 至 
粉红 色 持续 30 秒 不 寝 。 本 品 的 酸 值 (通则 0713)， 按 干燥 品 
计算 ， 应 为 300 一 330 。 

【鉴别 】 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 
(通则 0402) 。 

【检查 】 秋 度 ” 取 本 品 6. 0g， 加 乙醇 100ml， 微 温 使 溶 
解 ， 用 旋转 式 黏 度 计 ， 依 法 测定 (通则 0633 第 二 法 )， 在 
25C 时 的 动力 黏度 不 得 过 50mPa，s。 

酸度 取 本 品 3.0g， 加 pH 值 约 为 7 的 75% 乙醇 
100ml， 微 温 使 溶解 ， 放 冷 ， 依 法 测定 (通则 0631)，pH 值 
应 为 4.0 一 6. 0。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 110C 干 燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 
得 过 10.0%( 通 则 0831) 。 

重金 属 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0821 第 二 法 )， 
含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 三 十 。 

砷 盐 ” 取 本 品 1. 0g， 置 150ml 锥 形 瓶 中 ， 加 硫酸 5ml， 
加 热 完 全 谈 化 后 ， 逐 滴 加 入 浓 过 氧化 氢 深 液 ( 如 发 生 大 量 泡 
沫 ， 停 止 加热 并 旋转 锥 形 瓶 ， 防 止 未 反应 物 在 瓶 底 结 块 )， 
直至 溶液 无 色 。 放 冷 ， 小 心 加 水 10ml， 再 加 热 至 三 氧化 硫 
气体 出 现 ， 放 冷 ， 缓 组 加 水 适量 使 成 28ml， 依 法 检查 (通则 
0822)， 应 符合 规定 (0. 0002%)。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 包 衣 材 料 和 释放 阻 滞 剂 等 。 

【贮藏 】 密 封 ， 在 阴凉 处 保存 。 


聚 丙 烯 酸 树脂 下 


Jubingxisuan Shuzhi 焉 
Polyacrylic Resin 亚 


本 品 为 甲 基 丙烯 酸 与 甲 基 丙 烯 酸 甲 酯 以 35 : 65 的 比例 
共聚 而 得 。 


* 626 。 


六 半 人 六 
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【性 状 〗 本 品 为 白色 条 状 物 或 粉末 ， 在 乙醇 中 易 结 块 。 

本 品 ( 条 状 物 断 成 长 约 lem， 粉 末 则 不 经 研磨 ) 在 温 乙 醇 
中 1 小 时 内 溶解 ， 在 水 中 不 溶 。 

酸 值 ” 取 本 品 约 0. 5g， 精 密 称 定 ， 置 250ml 锥 形 瓶 中 ， 
加 75% 中 性 乙醇 (对 酚 枉 指示 液 显 中 性 )25ml， 微 温 使 溶解 ， 
放 冷 ， 精 密 滴 加 和 氧 氧化 钠 滴定 液 (0. lmol/L)15ml， 加 毛 化 
钠 5g 与 水 10ml1， 用 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 继 续 滴定 至 
粉红 色 ， 持 续 30 秒 不 褪 。 本 品 的 酸 值 ( 通 则 0713)， 按 干燥 
品 计算 ， 应 为 210 一 240 。 

【鉴别 〗 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 
(通则 0402) 。 

【检查 】 犹 度 ” 取 本 品 6. 0g， 加 乙醇 100ml， 微 温 使 溶 
解 ， 用 旋转 式 黏 度 计 ， 依 法 测定 (通则 0633 第 二 法 ), 在 
25C 时 的 动力 黏度 不 得 过 50mPa，s。 

酸度 ” 取 本 品 3.0g， 加 pH 值 约 为 7 的 75%% 乙 醇 
100ml， 微 温 使 溶解 ， 放 冷 ， 依 法 测定 (通则 0631)，pH 值 
应 为 4.0 一 6. 0。 

干燥 失重 取 本 品 ， 在 110 干燥 至 恒 重 ， 减 失重 量 不 
得 过 10. 0% (通则 0831) 。 

重金 属 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0821 第 二 法 )， 
含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 三 十 。 

砷 盐 取 本 品 1. 0g， 置 150ml 锥 形 瓶 中 ， 加 硫酸 5ml， 
加 热 至 完全 炭化 后 ， 逐 滴 加 人 浓 过 氧化 氢 溶 液 ( 如 发 生 大 和 量 
泡沫 ， 停 止 加 热 并 旋转 锥 形 瓶 ， 防 止 未 反应 物 在 瓶 底 结 块 )， 
直至 溶液 无 色 。 放 冷 ， 小 心 加 水 10ml， 再 加 热 至 三 氧化 硫 
气体 出 现 ， 放 冷 ， 缓 缓 加 水 适量 ， 使 成 28ml， 依 法 检查 ( 通 
则 0822)， 应 符合 规定 (0. 00025%% ) 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 包 衣 材 料 和 释放 阻 洁 剂 等 。 

【贮藏 】 密 封 ， 在 阴凉 处 保存 。 


聚 丙烯酸 树脂 芭 


Jubingxisuan Shuzhi NV 
了 Polyacrylic Resin V 


本 品 为 甲 基 丙 烯 酸 二 甲 氨基 乙 酯 与 甲 基 丙 烯 酸 酯 类 的 共 
聚 物 。 

【性 状 】 本 品 为 淡 黄 色 粒 状 或 片 状 固 体 ， 有 特 自 。 

本 品 在 温 乙 醇 中 (1 小 时 内 ) 溶 解 ， 在 盐酸 溶液 (9 一 
1000) 中 (1 小 时 内 ) 略 溶 ， 在 水 中 不 溶 。 

相对 密度 ” 取 本 品 10.25g， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 异 丙 
醇 -丙酮 (3 : 2) 溶 解 并 稀释 至 刻度 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 供 试 
品 溶液 的 相对 密度 (通则 0601) 为 0. 810~0. 820。 

折光 率 ” 取 相对 密度 项 下 的 供 试 品 溶液 ， 依 法 测定 ( 通 
则 0622)， 供 试 品 溶液 的 折光 率 为 1. 380 一 1. 395。 

碱 值 ” 取 本 品 约 0.3g， 精 密 称 定 ， 加 中 性 乙醇 (对 省 酚 
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蓝 指示 液 呈 黄色 )25ml， 使 溶解 ,精密 加 盐酸 滴定 液 
(0. 1mol/L)20ml 和 省 酚 蓝 指示 液 数 滴 ， 播 义 ， 用 和 氢 氧 化 钠 
滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 至 溶液 呈 蓝 绿色 ， 同 时 做 空白 试验 ， 
以 本 品 消耗 的 氨 氧 化 钠 滴 定 液 (0. 1mol/L) 的 容积 (ml) 为 A， 
空白 试验 消耗 的 容积 (ml) 为 B， 本 品 的 重量 (g) 为 W， 照 下 
式 计算 即 得 ， 碱 值 应 为 162. 0 一 198. 0。 


一 (B—A)xs5.61 
碱 值 = 下 一 人 


【鉴别 〗】 取 黏度 测定 项 下 的 溶液 约 10xl， 涂 布 于 直径 
13mm 的 省 化 钾 压 制 空 白 片上 ， 加 热 挥 干 溶剂 ， 测 定 红 外 光 
谱 图 ， 应 与 同 法 制作 的 对 照 品 红外 光谱 图 一 致 (通则 0402) 。 

【检查 】 狐 度 ” 取 本 品 12. 00g， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 乙醇 
溶解 并 稀释 至 刻度 ， 用 NDJ-79 型 旋转 式 黏度 计 ， 依 法 测定 
(通则 0633 第 二 法 )， 在 30C 时 的 动力 黏度 为 5 一 20mPa' s。 

溶液 的 颜色 取 相 对 密度 项 下 的 供 试 品 溶液 ， 照 紫外 - 
可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 在 420nm 的 波长 处 测定 吸光 
度 ， 不 得 过 0. 20。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 110C 干燥 至 恒 重 ， 减 失重 量 不 
得 过 4, 05% (通则 0831) 。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0.2%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 酒 项 下 遗留 的 残渣 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 取 本 品 1.0g， 加 硫酸 10ml， 加 热 至 完全 火化 后 ， 
逐 滴 加 入 过 氧化 氢 溶 液 至 溶液 完全 褪色 ， 放 冷 ， 加 水 10ml， 
加 热 到 产生 三 氧化 硫 气 体 ， 放 冷 ， 加 水 适量 使 成 28ml， 依 
法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0002%)。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 包 衣 材 料 和 释放 阻 洁 剂 等 。 

贮藏】 密封， 在 阴凉 处 保存 。 
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本 品 为 甲 基 丙 烯 酸 甲 酯 、 丙 烯 酸 乙 酯 与 甲 基 丙 烯 酸 氯 化 
三 甲 铵 基 乙 酯 以 60 : 30 : 10 的 比例 共聚 而 得 。 

【性 状 〗 本 品 为 类 白色 半 透 明 或 透明 的 形状 大 小 不 一 的 
固体 。 

本 品 在 沸水 、 丙 酮 中 溶解 ， 在 异 丙 醇 中 几乎 不 溶 。 

折光 率 ” 取 本 品 1.25g， 加 蜡 丙 醇 -两 酮 (6 : 4)10ml 使 
溶解 ， 依 法 测定 (通则 0622) ， 折 光 率 为 1. 380 一 1. 385。 

碱 值 ”到 本 品 ， 在 110C 干 燥 至 恒 重 ( 约 5 小时)， 取 1g， 
精密 称 定 ， 加 二 毛 甲 烷 25ml 使 溶解 ， 加 冰 醋 酸 50ml 和 醋酸 
乘 试 液 sml， 摇 匀 后 ， 加 唆 哪 啶 红 指示 液 3 滴 ， 用 高 毛 酸 滴 
定 液 (0, 1ImoVL) 滴 定 至 溶液 颜色 由 红色 变 无 色 ， 并 将 滴定 的 
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结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 高 握 酸 滴定 液 (0. lmol/L) 相 当 于 
5. 6lmg 的 KOH。 按 干燥 品 计算 ， 应 为 23. 9 一 38. 3(mg/g) 。 

【鉴别 】 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 
(通则 0402) 。 

【检查 】 蒜 度 ” 取 本 品 6. 0g， 加 75% 乙 醇 溶液 100ml 使 
完全 溶解 后 ， 依 法 测定 (通则 0633 第 二 法 )， 用 旋转 式 黏 度 
计 0 号 转子 ， 每 分 钟 30 转 ， 在 20C 时 的 动力 黏度 不 得 过 
0. 015Pa 。 s。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ， 精 密 称 定 ， 用 甲醇 溶解 并 定量 
稀释 制 成 每 lml 中 含 1mg 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 照 高 
效 液 相 色 谱 法 (通则 0512) 测 定 。 用 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 甲醇 -磷酸 盐 缓冲 液 [到 磷酸 氨 二 钠 (Na; HPO,) 
3. 55g 和 磷酸 二 氢 钾 (KH:PO,)3.40g， 加 水 至 1000mlj， 使 
溶解 ， 用 磷酸 调节 pH 值 至 2.0] (2 : 8) 为 流动 相 ; 检测 波 
长 为 202nm。 另 分 别 取 甲 基 丙 烯 酸 、 丙 烯 酸 乙 酯 与 甲 基 丙 烯 
酸 甲 酯 对 照 品 适量 ， 精 密 称 定 ， 用 甲醇 溶解 并 定量 稀释 制 成 
每 1ml 中 含 甲 基 丙 烯 酸 、 丙 烯 酸 乙 酯 与 甲 基 丙 烯 酸 甲 酯 各 
3pg 的 溶液 ， 作 为 对 照 品 溶液 ， 精 密 量 取 20pl， 注 入 液 相 色 
谱 仪 记录 色谱 图 ， 理 论 板 数 按 甲 基 丙烯 酸 峰 计 算 不 低 于 
1000， 丙 烯 酸 乙 酯 峰 与 甲 基 丙 烯 酸 甲 酯 蜂 的 分 离 度 应 符合 要 
求 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 20nl， 注 入 液 相 色谱 仪 ， 同 法 测 
定 ， 按 外 标 法 以 峰 面 积分 别 计算 各 单 体 杂 质 峰 的 量 ， 其 总 量 
不 得 过 0. 3%。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 110'C 干 燥 6 小 时 , 减 失 重量 不 
得 过 5.0%( 通 则 0831)。 

炽 灼 残渣” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0.3%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 酒 项 下 遗留 的 残 酒 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 三 十 。 

砷 盐 取 本 品 1.0g， 置 150ml 锥 形 瓶 中 ， 加 硫酸 5ml， 
加 热 至 完全 炭化 后 ， 逐 滴 加 入 浓 过 氧化 氢 溶 液 ( 如 发 生 大 量 
泡沫 ， 停 止 加 热 并 旋转 锥 形 瓶 ， 防 止 未 反应 物 在 瓶 底 结 块 )， 
直至 溶液 无 色 ， 放 冷 ， 小心 加 水 10ml， 再 加 热 至 三 氧化 硫 
气体 出 现 ， 放 冷 ， 缓 缓 加 盐酸 5ml 与 水 适量 使 成 28ml， 依 
法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0002%)。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 包 衣 材 料 和 释放 阻 滞 剂 等 。 

ff 贮藏】 密封， 在 阴凉 处 保存 。 
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本 品 为 甲 基 丙 烯 酸 甲 酯 、 丙 烯 酸 乙 酯 与 甲 基 丙 烯 酸 氯 化 
三 甲 镀 基 乙 酯 以 65 : 30 : 5 的 比例 共聚 而 得 。 
【性 状 】 本 品 为 类 白色 半 透 明 或 透明 的 形状 大 小 不 一 的 
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国体 。 

本 品 在 丙酮 中 略 溶 ， 在 沸水 、 异 丙 醇 中 几乎 不 溶 。 

折光 率 ” 取 本 品 1.25g， 加 异 责 醇 -丙酮 (6 : 4)10ml 使 
溶解 ， 依 法 测定 (通则 0622)， 折 光 率 为 1. 380~1. 385。 

碱 值 ” 取 本 品 ， 在 110C 干 燥 至 恒 重 ( 约 5 小 时 )， 取 1g， 
精密 称 定 ， 加 二 氯 甲烷 25ml 使 溶解 ， 加 冰 醋 酸 50ml 和 醋酸 
汞 试 液 5ml， 播 匀 后 ， 加 庆 哪 啶 红 指示 液 3 滴 ， 用 高 氢 酸 滴 
定 液 (0. 1ImoVL) 滴 定 至 溶液 颜色 由 红色 变 无 色 ， 并 将 滴定 的 结 
果 用 空白 试验 校正 。 每 lml 高 毛 酸 滴定 液 (0. lmol/L) 相 当 于 
5. 6l1mg 的 KOH。 按 干燥 品 计算 ， 应 为 12. 1 一 18. 3(mg/g)。 

【鉴别 】 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 
(通则 0402) 。 

【检查 】 黏 度 ” 取 本 品 6.0g， 加 75%% 乙 醇 溶液 100ml 使 
完全 溶解 后 ， 依 法 测定 (通则 0633 第 二 法 ) ， 用 旋转 式 黏 度 
计 0 号 转子 ， 每 分 钟 30 转 ， 在 20C 时 的 动力 黏度 不 得 过 
0. 015Pa 。s。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适 量 ， 精 密 称 定 ， 用 甲醇 溶解 并 定量 
稀释 制 成 每 1ml 中 含 1mg 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 照 高 
效 液 相 色谱 法 (通则 0512) 测 定 。 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 甲醇 -磷酸 盐 缓 冲 液 [ 取 磷 酸 氢 二 钠 (Nas HPO,) 
3.55g 和 磷酸 二 氢 钾 (KH:PO, )3.40g， 加 水 至 1000ml， 使 
溶解 ， 用 磷酸 调节 pH 值 至 2.0] (2 : 8) 为 流动 相 ; 检测 波 
长 为 202nm。 另 分 别 取 甲 基 丙烯 酸 、 丙 烯 酸 乙 酯 与 甲 基 丙 烯 
酸 甲 酯 对 照 品 适 量 ， 精 密 称 定 ， 用 甲醇 溶解 并 定量 稀释 制 成 
每 1ml 中 含 甲 基 丙烯 酸 、 丙 烯 酸 乙 酯 与 甲 基 丙 烯 酸 甲 酯 各 
3p8g 的 溶液 ， 作 为 对 照 品 溶液 ， 精 密 量 取 20nl1， 注 人 液 相 色 
谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 理 论 板 数 按 甲 基 丙 烯 酸 峰 计算 不 低 于 
1000， 丙 烯 酸 乙 酯 峰 与 甲 基 丙 烯 酸 甲 酯 峰 的 分 离 度 应 符合 要 
求 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 20x1， 注 人 液 相 色谱 仪 ， 同 法 测 
定 ， 按 外 标 法 以 峰 面 积分 别 计算 各 单 体 杂 质 峰 的 量 ， 其 总 量 
不 得 过 0.3%。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 110C 干燥 6 小 时 , 减 失重 量 不 
得 过 5.0% (通则 0831) 。 

炽 灼 残渣” 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0.3% 。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 酒 项 下 遗留 的 残 酒 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 三 十 。 

砷 盐 取 本 品 1.0g， 置 150ml 锥 形 瓶 中 ， 加 硫酸 5ml， 
加 热 至 完全 炭化 后 ， 逐 滴 加 入 浓 过 氧化 氢 溶 液 ( 如 发 生 大 量 
泡沫 ， 停 止 加 热 并 旋转 锥 形 瓶 ， 防 止 未 反应 物 在 瓶 底 结 块 )， 
直至 溶液 无 色 ， 放 冷 ， 小 心 加 水 10ml， 再 加 热 至 三 氧化 硫 
气体 出 现 ， 放 冷 ， 缓 缓 加 盐酸 5ml 与 水 适量 使 成 28ml， 依 
法 检查 (通则 0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0002%% ) 。 

类别 】〗 药 用 辅料 ， 包 衣 材 料 和 释放 阻 滞 剂 等 。 

【贮藏 】 密封， 在 阴凉 处 保存 。 
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聚 氧 乙 米 
Juyangyixi 
Polyethylene Oxide 


H 
OH 
T+ pe 
n 


n=2000~20 000 
[25322-68-3] 

本 品 为 环 氧 乙 烷 (或 称 氧化 乙烯 ) 在 高 温 高 压 下 ， 并 在 引 
发 剂 和 催化 剂 存在 下 聚合 而 制 得 非 离子 均 聚 物 ， 分 子 式 以 
HO(CH;: CH:O),H 表示 ， 其 中 为 氧 乙烯 基 的 平均 数 ， 
?一 2000 一 20 000 。 

性 状 〗】 本 品 为 白色 至 类 白色 易 流动 的 粉末 。 

【鉴别 〗(1) 本 品 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 
一 致 。 

(2) 取 本 品 12g, 转移 至 800ml 烧杯 中 ， 加 入 125ml 无 水 
异 丙 醇 ， 高 速 搅拌 使 分 散 均 名， 加 入 588ml 的 水 ， 并 快速 搅 
拌 1 分 钟 ( 应 避免 水 的 溅 出 )， 继 续 缓 慢 搅 拌 3 小 时 至 溶液 无 
胶 状 物 ， 在 水 浴 中 放置 30 分 钟 ， 使 溶液 的 温度 维持 在 25°C 土 
0. 1C ， 依 法 检测 (通则 0633 第 三 法 ) ， 黏 度 应 为 10 一 180cP。 

攻 检查】 碱 度 ” 取 黏度 测定 项 下 的 溶液 依法 测定 (通则 
0631)，pH 值 应 为 8. 0 一 10. 0。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 以 五 氧化 二 磷 为 干燥 剂 ， 常 温 减 压 
干燥 至 恒 重 ,， 减 失重 量 不 得 过 1.0% (通则 0831)。 

二 氢化 硅 ” 取 本 品 1. 0g， 精 密 称 定 ， 置 炽 灼 至 恒 重 的 
铂 寺 塌 中 ， 加 硫酸 4 滴 ， 加 热 至 硫酸 除 尽 ， 在 700C 炽 灼 至 
恒 重 。 加 入 lml 水 使 润 湿 ， 并 缓 组 加 入 氢 氟 酸 20 滴 ， 蒸 干 
后 在 700C 炽 灼 10 分 钟 ， 放 冷 ， 称 量 。 自 加 氢 氟 酸 起 ， 重 
复 操作 至 恒 重 。 以 氢 氛 酸 处 理 前 后 的 净重 差异 计算 二 氧化 硅 
含量 ， 遗 留 残渣 不 得 过 3. 0%% 。 

炽 灼 残 各 ” 取 本 品 1.0g8， 精 密 称 定 ， 置 炽 灼 至 恒 重 的 
铂 寺 塌 中 ， 加 硫酸 4 滴 ， 加 热 至 硫酸 除 尽 ， 在 700 仿 炽 灼 至 
恒 重 ， 加 入 1ml 水 使 润 混 ， 并 缓 缓 加 和 和 氢 毛 酸 20 滴 ， 蒸 干 
后 在 700C 炽 灼 10 分 钟 ， 放 冷 ， 称 量 。 自 加 氧 氟 酸 起 ， 重 
复 操作 至 恒 重 ， 遗 留 残渣 不 得 过 2.0%% 。 

重金 属 ” 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0821 第 二 法 )， 
含 重 金属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

碱 士 金属” 取 本 品 1g， 精 密 称 定 ， 加 蜡 丙 醇 100ml， 搅 
拌 均匀 后 加 水 600ml， 高 速 搅 拌 至 样品 溶解 ， 加 30% 三 乙醇 
胺 溶液 与 10% 氧 氧化 钠 溶液 各 25m1l， 精 密 加 入 乙 二 胺 四 本 
酸 二 钠 滴定 液 (0. 0lmolML)25ml， 继 续 搅拌 15 分 钟 ， 加 羟 
基 蔡 酚 蓝 指示 剂 约 1g， 用 硝酸 钙 滴 定 液 (0. 01mol/L) 滴 定 至 
溶液 显 紫红 色 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 硝 
酸 钙 滴定 液 (0. 01mol/L) 相 当 于 0.5608mg 的 CaO。 含 碱土 
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金属 (以 CaO 计 ) 不 得 过 1.0%。 

粒度 ” 除 男 有 规定 外 ， 照 粒度 和 粒度 分 布 测定 法 (通则 
0982 第 二 法 ) 检 查 ， 通 过 一 号 筛 的 应 为 00%， 通 过 二 号 得 
的 应 为 96% 一 100%% 。 

环 氧 乙 烷 和 二 握 六 环 取 本 品 1.0g， 精 密 称 定 ， 置 
20ml 顶 空 瓶 中 ，100'C 加热 30 分 钟 ， 冷 却 至 室温 ， 作 为 供 
试 品 溶液 。 精 密 称 取 40g 丙酮 ， 置 1000ml 量 瓶 中 ,: 加 环 所 
乙 烷 对 照 品 0.05g， 二 氧 六 环 对 照 品 0. 5g 密封 ， 揪 名， 作 
为 对 照 品 贮备 液 。 取 本 品 1. 0g， 精 密 称 定 ， 共 4 份 ， 置 
20ml 顶 空 瓶 中 ， 分 别 精密 加 入 2. 0pl、4. 0pl、6. 0pl、8. 0pl 
对 照 品 贮备 液 ， 密 封 ，100C 加 热 30 分 钟 ， 冷 却 至 室温 ， 作 
为 各 对 照 品 溶液 。 对 照 品 贮备 液 0. 5ml 加 新 配制 的 0. 001% 
乙 醋 溶液 0. 1ml， 密 封 ， 摇 勾 ， 作 为 系统 适用 性 试验 溶 
液 (1)。 量 取 6pl 对 照 品 贮备 液 置 顶 空 瓶 中 ， 密 封 ， 摇 勾 ， 
作为 系统 适用 性 试验 溶液 (2)。 

照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 ， 用 G4s 为 固定 相 的 色谱 
柱 ， 起 始 柱 温 70'C ， 维 持 5 分 钟 ， 以 每 分 钟 10C 的 速率 升 
温 至 200'C ,维持 5 分 钟 ， 进 样 口 温度 为 200C ， 检 测 器 温 
度 为 250C 。 硕 空 瓶 平 衡 温 度 为 100C, 平衡 时 间 为 30 分 
钟 ， 进 样 体积 为 1. 0ml。 取 系统 适用 性 试验 溶液 进 样 ， 环 氧 
乙 烷 峰 、 二 氧 六 环 峰 和 新 配制 的 0. 001%% 乙 醛 峰之 间 的 分 离 
度 大 于 2.0。 丙 酮 峰 和 环 氧 乙 烷 峰 之 间 的 分 离 度 不 小 于 2. 0。 
重复 进 样 5 次 ， 环 氧 乙 烷 峰 面积 的 相对 标准 偏差 应 不 得 
过 5%。 

分 别 取 供 试 品 溶液 和 各 对 照 品 溶液 ， 顶 空 进 样 ， 记 录 环 
氧 乙 烷 峰 和 二 氧 六 环 面积 。 以 各 溶液 中 加 和 的 环 氧 乙 烷 和 二 
氧 六 环 量 (yg) 对 面积 绘制 标准 曲线 ,标准 曲线 的 相关 系数 
不 得 低 于 0.99， 标 准 曲线 外 延 和 含量 轴 相 交 ， 截 距 即 为 供 
试 品 溶液 中 环 氧 乙 烷 和 二 氧 六 环 量 (jg)。 按 标准 曲线 加 入 
法 计算 ， 含 环 氧 乙 烷 不 得 过 0.0001%， 二 氧 六 环 不 得 超 
过 0.001%。 

2 ,6- 二 叔 丁 基 对 甲 酚 “” 取 正二 十 一 烷 适 量 ， 用 丙酮 溶 
解 并 稀释 制 成 每 Iml 中 含 0. 6mg 的 溶液 ， 作 为 内 标 溶液 ， 
取 2,6- 二 叔 丁 基 对 甲 酚 约 20mg， 精 密 称 定 ， 用 丙酮 溶解 并 
稀释 制 成 每 1ml 中 含 0. 2mg 的 溶液 ， 作 为 对 照 品 贮备 液 。 
精密 量 取 对 照 品 贮备 液 15ml 与 内 标 溶液 5ml， 混 匀 ， 作 为 
对 照 品 溶液 ; 另 取 本 品 3g， 精 密 称 定 ， 置 25ml 量 瓶 中 ， 加 
丙酮 15ml 与 内 标 溶液 5ml， 振 摇 30 分 钟 ， 离 心 ， 取 上 清 液 
作为 供 试 品 溶液 。 分 别 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 1pl， 
照 气相 色谱 法 (通则 0521)， 用 5% 葵 基 -95% 二 甲 基 聚 硅 氧 
烷 毛 细 管 色谱 柱 ， 柱 温 50 人 保持 2 分 钟 ， 以 每 分 钟 15"C 的 
升温 速率 升温 至 300C， 维 持 10 分 钟 ， 进 样 口 温度 为 
275'C ， 检 测 器 为 氢 火 焰 离 子 化 检测 器 ， 温 度 为 310C ， 载 
气 为 氮气 ， 流 速 为 2. 5ml/min， 内 标 巍 与 2,6- 二 叔 丁 基 对 甲 
酚 峰 的 分 离 度 应 符合 规定 ， 依 法 测定 ， 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 
算 ， 含 2,6- 二 上 板 丁 基 对 甲 酚 不 得 过 0. 1%。 


乙 二 醇 、 二 甘 醇 ” 取 乙 二 醇 、 二 甘 醇 对 照 品 各 200mg， 


聚 氧 乙烯 (35) 葛 麻油 


置 于 100ml 量 瓶 中 ， 加 无 水 乙醇 使 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 
句 ， 作 为 对 照 贮备 液 。 取 1,3- 丁 二 醇 对 照 品 200mg， 置 于 
100ml 量 瓶 中 ， 加 无 水 乙醇 使 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 名 ， 作 
为 内 标 贮备 液 。 取 对 照 贮备 液 和 内 标 贮备 液 各 2. 5ml， 分 别 
置 于 50ml 量 瓶 中 ， 加 无 水 乙醇 使 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 ， 
作为 对 照 1 和 内 标 1， 分 别 取 上 述 对 照 1 和 内 标 1 溶液 各 
1. 0ml， 置 于 25ml 量 瓶 中 ， 加 无 水 乙醇 使 溶解 并 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 ， 作 为 对 照 溶液 ， 另 取 本 品 0.1g， 精 密 称 定 ， 置 
于 25ml 量 瓶 中 ， 加 无 水 乙醇 使 充分 溶 胀 并 稀释 至 刻度 ， 播 
匀 滤 过 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 取 对 照 溶液 和 供 试 品 溶液 ， 照 气 
相 色 谱 法 (通则 0521) 测 定 。 以 葵 基 - 聚 二 甲 基 硅 氧 烷 (50 : 
50) 为 固定 相 。 起 始 温度 60C ， 维 持 5 分 钟 ， 以 每 分 钟 10C 
的 速率 升 至 100C ， 再 以 每 分 钟 4C 的 速率 升 至 170C ， 最 
后 以 每 分 钟 10C 的 速率 升 至 270'C ， 维 持 2 分 钟 。 进 样 口 温 
度 为 270'C 。 检 测 器 温度 为 290'C 。 载 气 为 高 纯 氨 气 ,， 按 内 
标 法 计算 ， 含 乙 二 醇 、 二 甘 醇 均 不 得 过 0.1%% 。 

【类别 】 药 用 辅料 ， 崩 解 剂 、 阻 沾 剂 等 。 

【贮藏 】 避 光 密 封 保存 。 


聚 氧 乙烯 (3S$) 共 麻油 
Juyangyixi(35) Bimayou 
Polyoxyl(35) Castor Oil 


[61791-12-6] 

本 品 为 聚 所 乙烯 甘油 三 葛 麻 酸 酯 ， 其 中 还 含 少量 聚 乙 二 
醇 划 麻 酸 酷 、 游 离 乙 二 醇 。 本 品 为 lmol 甘油 曹 麻 酸 酯 与 
35mol 环 氧 乙 烷 反应 得 到 。 

【性 状 了 本 品 为 白色 、 类 白色 或 淡 黄 色 糊 状 物 或 黏稠 液 
体 ;， 微 有 特殊 气味 。 

本 品 在 乙醇 中 极 易 溶解 。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 为 1. 05 一 1. 06。 

黏度 本 品 的 运动 黏度 (通则 0633 第 一 法 )， 在 25'C 时 
(毛细 管内 径 为 2.0mm 或 适合 的 毛细 管内 径 ) 为 570 一 
710mm’ /s。 

酸 值 取 本 品 5g， 酸 值 (通则 0713) 不 得 过 2. 0。 

皂 化 值 ” 本 品 的 皂 化 值 (通则 0713) 为 65 一 70。 

羟 值 本 品 的 羟 值 (通则 0713) 为 65 一 78。 

碘 值 ”本 品 的 碘 值 ( 通 则 0713) 为 25 一 35。 

过 氧化 值 ” 本 品 的 过 氧化 值 (通则 0713) 不 得 过 5。 

【鉴别 了 (1) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 聚 氧 乙 烯 (35) 草 
麻油 标准 品 的 图 谱 一 致 (薄膜 法 )( 通 则 0402) 。 

(2) 取 本 品 的 水 溶液 (1 一 20)， 滴 加 尝试 液 ， 溴 试 液 即 
褪色 。 

【检查 】 酸度 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 10ml 使 溶解 ， 依 法 
测定 (通则 0631)，pH 值 应 为 5. 0~7. 0。 


629 。 


聚 维 酮 K30 


溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 5.0g， 加 水 50ml 溶解 
后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 应 澄清 无 色 ; 
若 显 浑浊 ,与 3 号 浊 度 标准 液 ( 通 则 0902) 比 较 ， 不 得 更 深 ; 
若 显 色 ， 与 橙黄 色 1 号 标准 比 色 液 (通则 0901 第 一 法 ) 比 较 ， 
不 得 更 深 。 

环 氧 乙 烷 和 二 氧 六 环 ” 取 本 品 1g8， 精 密 称 定 ， 置 10ml 
顶 空 瓶 中 ， 精 密 加 超 纯 水 1. 0ml， 密 封 ， 揪 匀 ，70'C 放 置 45 
分 钟 。 作 为 供 试 品 溶液 。 量 取 环 氧 乙 烷 300p1( 相 当 于 环 氧 乙 
烷 0.25g)， 置 含 50ml 经 处 理 的 聚 乙 二 醇 400 (以 607C， 
1. 5 一 2. 5kPa 旋转 蒸发 6 小 时 ， 除 去 挥发 成 分 ) 的 100ml 量 
瓶 中 ， 加 入 前 后 称 重 ， 加 入 相同 溶剂 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 作 
为 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 。 精 密 称 取 lg 冷 的 环 氧 乙 烷 对 昭 
品 贮备 液 ， 置 含 40. 0ml 经 处 理 的 冷 聚 乙 二 醇 400 的 50ml 量 
瓶 中 ， 加 相同 溶剂 稀释 至 刻度 。 精 密 称 取 10g8， 置 含 30ml 
水 的 50ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 精 密 量 取 10ml， 置 
50ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 作 为 环 氧 乙 烷 对 照 
品 溶液 。 取 二 氧 六 环 适 量 ， 精 密 称 定 ， 用 水 制 成 每 iml 中 含 
0. 1mg 的 溶液 ， 作 为 二 氧 六 环 对 照 品 溶液 。 取 本 品 1g， 精 
密 称 定 ， 置 顶 空 瓶 中 ， 精 密 加 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 0. 5ml 及 
二 氧 六 环 对 照 品 溶液 0.5ml， 密 封 ， 摇 匀 。70C 放置 45 分 
钟 。 作 为 对 照 品 溶液 。 量 取 环 氧 乙 烷 对 照 品 溶液 0. 5ml 置 
10ml 顶 空 瓶 中 ， 加 入 新 鲜 配 制 的 0. 001%% 乙 醛 溶液 0. 1ml 与 
二 氧 六 环 对 照 品 溶液 0. 1ml， 密 封 ， 摇 匀 ，70'C 放 置 45 分 
钟 ， 作 为 系统 适用 性 试验 溶液 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 
试验 。 以 聚 二 甲 基 硅 氧 烷 为 固定 液 的 石英 或 玻璃 毛细 管 色谱 
柱 ， 起 始 柱 温 为 50'C ， 维 持 5 分 钟 ， 以 每 分 钟 5C 的 速率 升 
温 至 180C ， 再 以 每 分 钟 30 的 速率 升温 至 230C ， 维 持 5 
分 钟 ( 可 根据 具体 情况 调整 )。 进 样 口 温度 为 150'C ， 检 测 器 
为 火焰 离子 化 检测 器 ， 温 度 为 250C 。 平 衡 温度 为 70C ， 平 
衡 时 间 45 分 钟 ， 取 系统 适用 性 试验 溶液 1. 0ml 顶 空 进 样 ， 
流速 20cm/s， 分 流 比 为 1 : 20。 调 整 仪器 灵敏 度 使 环 氧 乙 烷 
和 乙 醛 的 峰 高 为 满 量程 的 15%, 乙 醛 和 环 氧 乙 烷 的 分 离 度 
应 至 少 达 到 2.0， 二 氧 六 环 峰 高 至 少 应 为 基线 噪音 的 5 倍 以 
上 。 分 别 注入 供 试 品 溶液 及 对 照 品 溶液 1.0ml 顶 空 进 样 ， 
重复 进 样 至 少 3 次 。 环 氧 乙 烷 的 3 次 测量 值 的 相对 标准 偏差 
应 不 得 过 15%， 二 氧 六 环 的 3 次 测量 值 的 相对 标准 偏差 应 
不 得 过 10%。 按 标准 加 入 法 计算 , 环 氧 乙 烷 不 得 过 
0.0001%， 二 氧 六 环 不 得 过 0. 001% 。 

环 氧 乙 烷 含量 ( 百 万 分 之 ) 按 以 下 公式 计算 . 


A.XC 
(A. XM.)— (A.XM.) 


式 中 A 为 供 试 品 溶液 图 谱 中 环 氧 乙 烷 的 峰 面积 ; 
A; 为 对 照 品 溶液 a 图 谱 中 环 氧 乙 烷 的 峰 面积 ; 
M, 为 供 试 品 溶液 中 被 测 物 的 称 量 量 ，g; 
M, 为 对 照 品 溶液 a 中 被 测 物 的 称 量 量 ，g; 
C 为 对 银 品 溶液 a 中 环 氧 乙 烷 的 加 入 量 ，pg。 
二 氧 六 环 含量 ( 百 万 分 之 ) 按 以 下 公式 计算 : 


。 630 ， 
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D.xC 
(D. XM.)—(D, xXxM.) 


式 中 DD, 为 供 试 品 溶液 图 谱 中 二 氧 六 环 的 峰 面积 ; 
也 ,为 对 照 品 溶液 a 图 谱 中 二 氧 六 环 的 峰 面积 ; 
C 为 对 照 品 溶液 a 中 二 氧 六 环 的 加 入 量 ，g。 

环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 的 标定 ” 取 50% 握 化 镁 的 无 水 
乙醇 混 悬 液 10ml， 精 密 加 入 乙醇 制 盐酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 
20ml， 泥 色 ， 放 置 过 夜 ， 取 环 氧 乙 烷 对 照 品 贮备 液 5g， 精 
密 称 定 ， 置 上 述 溶液 中 混 匀 ， 放 置 30 分 钟 ， 照 电位 滴定 法 
(通则 0701) 用 和 氨 氧化 钾 乙 醇 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 ， 用 到 
乙 二 醇 400 作为 空白 试验 校正 ,每 1ml 氨 氧化 钙 乙 醇 滴 
定 液 相当 于 4. 404mg 的 环 氧 乙 烷 ， 计 算 ， 即 得 。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 
定 ， 含 水 分 不 得 过 0. 5%。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 lg， 依 法 检查 (通则 0841)， 不 得 
过 0.2%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 酒 项 下 遗留 的 残渣 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 取 本 品 1.0g， 置 于 霸 塌 中 ， 加 硝酸 镁 六 水 合 物 
乙醇 (95%%) 溶 液 (1->50)10ml， 缓 慢 加 热 ， 蒸 发 乙醇 ， 至 灼 
烧 ， 车 有 炭化 物 残留 ， 加 少量 硝酸 ， 继 续 灼 烧 。 冷 却 后 ， 加 
盐酸 3ml， 水 浴 加 热 至 残渣 溶解 ， 依 法 检查 (通则 0822 第 二 
法 )， 应 符合 规定 (不 得 过 百 万 分 之 二 )。 

无 菌 ( 供 无 除 菌 工艺 的 无 菌 制剂 用 ) 
(通则 1101) ， 应 符合 规定 。 

细菌 内 毒素 ( 供 注射 用 ) 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 
1143)， 每 1mg 聚 氧 乙烯 (35) 葛 麻油 中 含 内 毒素 的 量 应 不 得 
过 0. 012EU。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 乳 化 剂 和 增 溶剂 等 。 

【贮藏 】 和 遮光， 密封 保存 。 


取 本 品 ， 依 法 检查 


聚 维 酮 K30 


Juweitong K30 
Povidone K30 


(Ce Hs NO), 
[9003-39-8] 
本 品系 吡咯 烷 酮 和 乙烯 在 加 压 下 生成 乙烯 基 吡 咯 烷 酮 单 
体 ， 在 催化 剂 作用 下 聚合 得 到 的 。1- 乙 烯 基 -2- 吡 咯 烷 酮 均 聚 
物 ， 其 平均 分 子 量 为 3.8X10:， 分子 式 为 (Cs Hs NO),， 其 
中 nn 代表 1- 乙烯 基 -2- 吡 咯 烷 酮 链 节 的 平均 数 。 
【性 状 】 本 品 为 白色 至 乳白 色 粉 末 ; 无 臭 或 稍 有 特 臭 ， 


亲 再 2 关 


中 国药 典 2015 年 版 


无 味 ; 具 引 湿性 。 

本 品 在 水 、 乙 醇 、 异 丙 醇 或 三 所 甲烷 中 溶解 ， 在 丙酮 或 
乙醚 中 不 溶 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 水 溶液 (1 一 50)2ml， 加 lmoML 盐 
酸 溶液 2ml 与 重 铬 酸 钾 试 液 数 滴 ， 即 生成 橙黄 色 沉 淀 。 

(2) 取 本 品 水 溶液 (1 一 50)3ml， 加 硝酸 销 约 15mg 与 硫 
握 酸 铵 约 75mg， 搅 拌 后 ， 滴 加 稀 盐 酸 使 呈 酸 性 ， 即 生成 浅 
蓝 色 沉淀 。 

(3) 取 本 品 水 溶液 (1 一 50)3ml， 加 碘 试 液 1~2 滴 ， 即 生 
成 棕 红 色 沉 淀 ， 搅 拌 ， 溶 解 成 棕 红色 溶液 。 

【检查 】 天 值 取 本 品 1.00g( 按 无 水 物 计 算 )， 精 密 
称 定 ， 轩 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 适量 使 溶解 ,在 25T 士 
0.05 人 恒温 水 浴 中 放置 1 小 时 后 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 依 法 检 
查 ( 通 则 0633 三 法 )， 测 得 相对 黏度 np.， 按 下 式 计 算 K 值 ， 
应 为 27. 0~32. 0。 


二 V300W lg + (W++1.5W ler) +1.5W lgn ~—W 


0. 15W 十 0. 003W? 
式 中 W 为 供 试 品 的 重量 ( 按 无 水 物 计算 )，g。 

PH 值 取 本 品 1.0g( 按 无 水 物 计 算 )， 加 水 20ml 溶解 
后 ,依法 检查 (通则 0631)，pH 值 应 为 3. 0 一 7. 0。 

醋 ” 取 本 品 约 20. 0g( 按 无 水 物 计 算 )， 置 圆 底 烧 瓶 中 ， 
加 4. 5mol/L 硫酸 溶液 180ml， 加 热 回流 45 分 钟 ， 放 冷 ; 另 
取 盐 酸 羟 胺 溶液 ( 取 盐 酸 羟 胺 6.95g， 加 水 溶解 并 稀释 至 
100ml， 用 氨 试 液 调节 pH 值 至 3. 1)20ml， 置 锥 形 瓶 中 ， 再 
将 锥 形 瓶 置 冰 浴 中 ， 连 接 蒸馏 装置 ， 将 冷凝 管 下 端 插 人 盐酸 
凑 胺 溶液 的 液 看 下， 加 热 蒸馏 ， 至 接收 液 的 总 体积 约 为 
120ml 时 ， 停 止 蒸馏 ， 馆 出 液 用 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (0. 1mol/L) 
滴定 至 pH 值 为 3. 1， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 ， 消 
耗 氢气 化 钠 滴定 液 (0. 1Imol/L) 不 得 过 9. 1mi。 

人 -乙烯 基 吡 咯 烷 酮 ” 取 本 品 10. 0g( 按 无 水 物 计 算 )， 加 
水 80ml 使 溶解 ， 加 醋酸 钠 1g， 精 密 加 碘 滴 定 液 (0. 05mol/L) 
10ml， 放 置 10 分 钟 ， 用 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 (0. 1Imol/L) 滴 
定 ， 至 近 终点 时 ， 加 淀粉 指示 液 2ml， 继 续 滴定 至 蓝 色 消 
失 , 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 ， 消 耗 碘 滴定 液 
(0. 05mol/L) 不 得 过 3. 6ml。 

水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832) 测 定 ， 含 水 
分 不 得 过 5. 0%。 

炽 灼 残 各 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 和 遗留 
残渣 不 得 过 0.1%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残渣 项 下 遗留 的 残 酒 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

含 氮 最 ” 取 本 品 约 0. 1g， 精 密 称 定 ， 置 凯 氏 定 氮 瓶 中 ， 
依次 加 入 硫酸 钾 10g 和 硫酸 铜 0.5g， 沿 瓶 壁 缓 缓 加 硫酸 
20ml， 在 凯 氏 定 氮 瓶 口 放 一 小 漏斗 ， 用 直 火 组 组 加热 ， 翁 洲 
液 成 澄明 的 绿色 后 ， 继 续 加 热 30 分 钟 ， 放 冷 。 转 移 至 
100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 精 密 吸取 10ml， 照 
气 测 定 法 (通则 0704 第 二 法 测定， 馅 出 液 用 硫酸 滴定 液 


蔗糖 


(0.005mol/L) 滴 定 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 按 
无 水 物 计算 ， 含 氨 量 应 为 11.5% 一 12.8% 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 黏 合剂 和 助 溶 州 等 。 

【贮藏 】 遮光， 密封 ， 在 干燥 处 保存 。 


感 糖 


Zhetang 


Sucrose 


HO 
0O HO 0 
Lb O 
OH | | OH 
OH OH 
Ci: Hs On 342.30 
[57-30-1] 

本 品 为 8-D- 呐 哺 果 糖 基 -“-D- 吡 喃 葡萄 糖苷 。 

【性 状 〗】 本 品 为 无 色 结 晶 或 白色 结晶 性 的 松散 粉末 ;无 
臭 ， 味 甜 。 

本 品 在 水 中 极 易 溶解 ， 在 乙醇 中 微 溶 ， 在 无 水 乙醇 中 几 
平 不 溶 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 ， 精 密 称 定 ， 加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 
每 1ml 中 约 含 0. 1g 的 溶液 ， 依 法 测定 (通则 0621)， 比 旋 度 
为 十 66. 3" 至 十 67. 0°。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 ， 加 0. 05mol/L 硫酸 溶液 ， 者 沸 后 ， 
用 0. 1molL 氧 氧 化 钠 溶液 中 和 ， 表 加 碱 性 酒石酸 铜 试 液 ， 
加 热 即 生成 氧化 亚 铜 的 红色 沉淀 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 苏 糖 对 照 品 的 图 谱 一 致 
(通则 0402)。 

【检查 】 溶 液 的 颜色 取 本 品 5g， 加 水 5ml 溶解 后 ， 如 
显 色 ， 与 黄色 4 号 标准 比 色 液 (通则 0901 第 一 法 ) 比 较 , 不 
得 更 深 。 

硫酸 盐 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0802) ,与 标 
准 硫 酸 钾 溶液 5.0ml 制 成 的 对 照 液 比较 , 不 得 更 浓 
(0.05%),。 

还 原 糖 ” 取 本 品 5. 0g， 置 250ml 锥 形 瓶 中 ， 加 水 25ml 
溶解 后 ， 精 密 加 碱 性 枸 梅 酸 铜 试 液 25ml 与 玻璃 珠 数 粒 ， 加 
热 回流 使 在 3 分 钟 内 沸腾 ， 从 全 沸 时 起 ， 连 续 沸腾 5 分 钟 ， 
迅速 冷却 至 室温 (此 时 应 注意 勿 使 瓶 中 氧化 亚 铜 与 空气 接 
触 )， 立 即 加 25% 砚 化 钾 溶 液 15ml， 摇 名， 随 振 播 随 缓 缓 加 
人 硫酸 溶液 (1 一 5)25ml， 侯 二 氧化 碳 停止 放出 后 ， 立 即 用 硫 
代 硫酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 ， 至 近 终 点 时 ， 加 淀粉 指 
示 液 2ml， 继 续 滴 定 至 蓝 色 消失 ， 同 时 做 一 空白 试验 ; 二 者 
消耗 硫 代 硫酸 钠 滴 定 液 (0.1mol/L) 的 差 数 不 得 过 2.0ml 
(0. 10% ) 。 


。 631 。 
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炽 灼 残 秸 ” 取 本 品 2.0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 1%，。 

钙 盐 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 25ml 使 溶解 ， 加 和 氨 试 液 1ml 
与 草酸 镇 试 液 5ml， 摇 匀 ， 放 园 1 小 时 ， 与 标准 钙 溶 液 ( 精 
密 称 取 碳 酸 钙 0.125g， 置 500ml 量 瓶 中 ， 加 水 5ml 与 盐酸 
0. 5ml 使 溶解 ， 加 水 至 刻度 ， 播 匀 。 每 lml 相当 于 0. 10mg 
的 Ca)5. 0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0. 05%)。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残渣 项 下 遗留 的 残 酒 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 五 。 

【类 别 】〗 药 用 辅料 ， 矫 味 剂 和 黏合 剂 等 。 

【贮藏 】 密 封 ， 在 干燥 处 保存 。 


蔗糖 八 醋酸 本 


Zhetang Bacusuanzhi 


Sucrose Octaacetate 
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本 品 为 8 -D- 哮 喃 果糖 基 -er-D- 吡 喃 葡萄 糖苷 八 醋酸 酯 。 
按 无 水 物 计算 ， 含 Czs Hss Ows 不 得 少 于 98. 0%。 

【性 状 了 本 品 为 白色 粉末 ;无 臭 ， 味 苦 ， 略 有 引 湿性 。 

本 品 在 甲醇 、 三 氯 甲 烷 中 易 深 ， 在 乙醇 和 乙醚 中 溶解 ， 
在 水 中 极 微 溶解 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (通则 0612) 不 低 于 78'C，。 

【鉴别 〗(1) 取 本 品 0. 5g， 加 正 丁 醇 20ml 与 5% 握 化 钠 
溶液 20ml 的 混合 液 ( 预 热 至 40 一 60C)， 振 播 使 溶解 ， 静 
置 ， 分 去 水 层 ， 正 丁 醇 层 再 用 5% 毛 化 钠 溶液 40ml( 预 热 至 
40~60C ) 分 2 次 洗涤， 取 正 丁 醇 层 约 2ml， 置 试管 中 ， 倾 
斜 试 管 ， 沿 壁 缓 组 加 意 酮 试 液 约 3ml 至 形成 层 状 ， 置 60YC 
水 浴 加 热 3 分 钟 ， 在 两 液 层 接触 面 处 出 现 蓝 色 至 绿色 。 

〈2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 ， 供 试 品 溶液 主峰 
的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 本 品 的 红外 吸收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (通则 
0402) 。 

【检查 】 酸 度 ” 取 本 品 lg， 加 中 性 乙醇 20ml 使 溶解 ， 
加 酚 歌 指示 液 2 滴 ， 加 0. 1mol/ L 的 毛 氧 化 钠 溶液 2 滴 ， 溶 
液 的 颜色 应 变 成 红色 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 ， 精 密 称 定 ， 用 乙 且 - 水 (75 : 25) 溶 
解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 20mg 的 溶液 ， 作 为 供 试 品 溶 


，032 。 
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液 ， 精密 量 取 lml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 乙 且 - 水 (75 : 25) 稀 
释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 对 照 溶液 ;精密 量 取 对 照 溶液 1ml， 
置 10ml 量 瓶 中 ， 用 乙 有 哺 -水 (75: 25) 稀 释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 
为 灵敏 度 试验 溶液 。 照 高 效 液 相 色 谱 法 (通则 0512) 试 验 ， 
用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ， 以 乙 且 为 流动 相 A， 以 
水 为 流动 相 B; 检测 波长 为 210nm; 柱 温 为 30C;， 按 下 表 进 
行 线性 梯度 洗 脱 。 取 灵敏 度 试验 溶液 20kl， 注 人 液 相 色谱 
仪 ， 芒 糖 八 醋 酸 酯 峰 的 信 噪 比 应 大 于 10; 精密 量 取 供 试 品 
溶液 和 对 照 溶液 各 20p1， 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 
至 主峰 保留 时 间 的 2 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 
峰 ， 单 个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (1.0%)， 
各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 2.5 售 
(2.5%)。 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 AC(%)》 流动 相 B(%) 
0 38 62 
18 38 62 
20 48 52 
27 48 52 
29 38 62 
37 38 62 


水 分 取 本 品 ， 照 水 分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 
定 ， 含水 分 不 得 过 1. 0%。 

炽 灼 残 潮 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0.5% 

重金 许 ” 取 炊 灼 残 渣 项 下 遗留 的 残渣 ， 依 法 测定 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

砷 盐 取 本 品 2. 08， 加 硫酸 与 硝酸 各 5ml， 缓 慢 加 热 至 
沸 ， 并 不 断 滴 加 硝酸 ， 每 次 2 一 3ml， 直 至 溶液 为 无 色 或 淡 
黄色 ， 加 饱和 草酸 铵 溶液 15ml， 加 热 至 冒 浓 烟 ， 浓 缩 至 2 一 
3ml， 放 冷 ， 加 水 至 25ml， 依 法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 
应 符合 规定 (0. 0001%)。 

【含量 测定 】〗】 高 效 液 相 色谱 法 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (通则 
0512) 测 定 。 

色谱 条 件 和 系统 适用 性 试验 用 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 膊 -水 (75 : 25) 为 流动 相 ; 检测 波长 为 
210nm; 理论 板 数 按 蔗糖 八 栈 酸 酯 计算 不 低 于 2500。 

测定 法 ” 取 本 品 约 0.5g， 精 密 称 定 ， 置 100ml 量 瓶 中 ， 
加 流动 相 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 播 义 ， 精 密 量 取 20u1， 注 人 液 
相 色 谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 另 取 蔗 糖 八 醋酸 酯 对 照 品 ， 同 法 测 
定 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 ， 即 得 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 酒 精 变性 剂 等 。 

【贮藏 密闭 保 存 。 
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蕊 糖 丸 艾 


Zhetang Wanxin 
Sugar Spheres 


本 品 为 蔗糖 和 淀粉 及 其 他 辅料 制 成 的 球形 小 丸 。 按 于 燥 
品 计算 ， 含 芒 糖 (Cl; Hz, ON ) 量 应 为 标示 量 士 15%%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 球形 小 丸 。 

【鉴别 】(1) 到 含量 测定 项 下 的 沉淀 适量 ， 加 碘 试 液 1 
滴 ， 即 显 蓝 黑色 ， 加 水 适量 ， 摇 匀 ， 加 热 后 逐渐 褪色 。 

(2) 取 含量 测定 项 下 溶液 Iml， 加 水 稀释 至 20m1， 揪 匀 ， 
取 5ml， 加 12. 5% 硫 酸 铜 溶液 ( 临 用 新 制 )0. 15ml 和 8. 5%% 氢 
氧化 钠 溶液 ( 临 用 新 制 )2ml， 振 揪 ， 溶 液 澄清 并 显 蓝 色 。 加 
热 后 ， 溶 液 仍 澄清 ， 颜 色 不 消失 ， 加 20% 盐 酸 溶液 tml， 玫 
沸 1 分钟 ， 加 8. 5%% 氢 氧化 钠 溶 液 4ml， 即 生成 橙 红色 沉淀 。 

(3) 取 含量 测定 项 下 溶液 lml， 加 水 稀释 至 20ml， 揪 匀 ， 
取 2ml， 加 甲醇 3ml， 加 甲醇 -水 (3 : 2) 稀 释 至 20ml， 摇 匀 ， 
作为 供 试 品 溶液 ， 另 取 芒 糖 对 照 品 适量 ， 加 甲醇 -水 (3 : 2) 
溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0. 5mg 的 溶液 ， 作 为 对 照 品 
溶液 ， 再 分 别称 取 果 糖 、 葡 萄 糖 、 乳 糖 和 芒 糖 对 照 品 适 量 ， 
加 甲醇 -水 (3 : 2) 溶 解 并 定量 稀释 制 成 每 lml 中 各 约 含 
0. 5mg 的 溶液 ， 作 为 系统 适用 性 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (通则 
0502) 试 验 ， 吸 取 上 述 三 种 溶液 各 2p1， 分 别 点 于 高 效 硅胶 G 
浒 层 板 上 (推荐 Merck ， 或 者 与 之 性 能 相当 ) ， 以 甲醇 -1,2- 二 
氧 乙 烷 - 冰 醋 酸 -水 (15 : 50 : 25 : 10) (水 应 精密 加 人， 如 发 
现 浑浊 ， 应 重新 配制 ) 为 展开 剂 ， 展开、 取出 、 影 干 ， 再 次 
展开 (展开 剂 需 重新 配制 )， 取 出 、 景 干 ， 在 暖气 流下 吹 干 ， 
喷 以 0. 5% 磨 香草 酚 溶 液 [ 取 麻 香草 酚 0. 5g， 加 乙醇 -硫酸 (95 
: 5)100ml 使 溶解 ]， 于 130C 加 热 10 分 钟 ， 立 即 检视 ， 系 统 
适用 性 溶液 色谱 中 应 显示 四 个 明显 斑点 ， 供 试 品 溶液 色谱 中 
所 显示 主 斑 点 颜色 与 位 置 应 与 对 照 品 溶液 色谱 的 主 斑点 相同 。 

【检查 】 粒 度 ” 取 本 品 25g， 照 粒度 测定 法 (通则 0982 
第 二 法 ) 检 查 ， 不 能 通过 下 限 标示 粒 径 和 能 通过 上 限 标示 粒 
径 的 总 和 不 得 少 于 90% 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105 干燥 4 小 时 ， 减 失重 量 不 
得 过 4.0%( 通 则 0831) 。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 2. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 超过 0.2% 。 

重金 属 ” 取 炊 灼 残渣 项 下 遗留 的 残渣 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 五 。 

微生物 限度 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106) 每 lg 供 试 品 中 需 氧 菌 总 数 不 得 过 1000cfu， 血 菌 和 醇 
母 菌 总 数 不 得 过 100cfu， 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 。 

【含量 测定 】 取 本 品 ， 研 细 ， 取 约 10g， 精 密 称 定 ， 精 
密 称 定 约 10g， 置 于 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 适量 ， 振 摇 使 芒 糖 


芒 糖 硬 脂 琶 避 


溶解 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 句 ， 以 每 分 钟 10 000 转 离心 3 
分 钟 ， 取 上 清 液 ， 依 法 测定 旋光 度 ( 通 则 0621)， 按 下 式 证 
算 ， 即 得 本 品 中 含 Cs Hzz O14 的 百 分 含 量 (%)。 


世 糖 (%)= 一 -10 Xe 
a 66. 5X1XmX (100%—H) 


式 中 a 为 旋光 度 ; 
66. 5 为 20C 时 芒 糖 的 比 旋 度 ; 
/为 测定 管 长 度 ，dm; 
m 为 称 样 量 ，g; 
五 为 干燥 失重 ,%。 
【类 别 】 药 用 辅料 ， 载 体 材料 。 
【贮藏 】 密 闭 ， 在 干燥 处 保存 。 
【标示 】 以 百分比 标明 蔗糖 含量 。 


蕊 糖 硬 脂 酸 酯 


Zhetang Yingzhisuanzhi 


Sucrose Stearate 


本 品 为 琅 糖 的 硬 脂 酸 酶 混合物 ， 按 单 酯 在 总 酪 中 的 相 天 
含量 ， 主 要 分 为 蔗糖 硬 脂 酸 酯 S53、S-7、S-11 和 S-15。 

【 性状】 本 品 为 白色 至 淡 黄 褐色 的 块 状 固体 或 粉末 ; 下 
臭 或 略 有 臭 ， 无 味 。 

本 品 在 热 的 正 丁 醇 、 三 氯 甲 烷 或 四 氢 叶 哺 中 溶解 ， 在 办 
中 极 微 溶解 。 

酸 值 取 本 品 4g8， 精 密 称 定 ， 加 四 氢 呐 叶 40ml 与 才 
20ml]， 微 热 使 溶解 ， 放 冷 ， 照 电位 滴定 法 (通则 0701)， 月 
氢气 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 至 pH8. 20 为 终点 ， 并 将 泊 
定 的 结果 用 空白 试验 校正 ， 酸 值 (通则 0713) 应 不 大 于 5. 0。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 0.5g， 加 正 丁 醇 20ml 与 5% 握 化 得 
溶液 20ml 的 混合 液 ( 预 热 至 40 一 60C)， 振 摇 使 溶解 ， 兰 
置 ， 分 去 水 层 ， 正 丁 醇 层 再 用 5%% 毛 化 钠 溶液 40ml( 预 热 至 
40~60C) 分 2 次 洗涤 ， 取 正 丁 醇 层 约 2ml， 置 试管 中 ， 作 
斜 试管 ， 沿 壁 缓 缓 加 蕊 酮 试 液 约 3ml 至 形成 层 状 ， 置 60Y 
水 浴 加 热 3 分 钟 ， 在 两 液 层 接触 面 处 出 现 蓝 色 至 绿色 。 

《2) 在 脂肪 酸 组 成 检查 项 下 记录 的 色谱 图 中 ， 供 试 品 泽 
液 中 棕 顶 酸 甲 酯 峰 与 硬 脂 酸 甲 酯 峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 洗 
液 中 相应 峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 游 离 蔗糖 ” 照 高 效 液 相 色 谱 法 (通则 0512) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 氨基 键 合 硅胶 为 填 3 
剂 ， 以 醋酸 外 的 乙 膊 溶液 (10ug/ml) 为 流动 相 A， 以 醋酸 名 
的 四 和 氨 呐 喃 -水 (90 : 10) 溶 液 (10ng/ml) 为 流动 相 B; 以 四 入 
哮 喃 -水 (87. 5 : 12. 5) 为 稀释 液 ， 用 蒸发 光 散 射 器 检测 ( 参 起 
条 件 : 漂移 管 温度 45'C， 载 气 2. 0L/min) 。 取 巷 糖 对 照 品 ， 
精密 称 定 ， 加 稀释 液 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 0. 2ms 
的 溶液 ， 量 取 20pl 注入 液 相 色谱 仪 ， 按 下 表 进 行 线性 梯度 
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洗 脱 ， 记 录 色 谱 图 ， 荐 糖 峰 的 信 噪 比 应 大 于 10， 各 相 邻 峰 
间 的 分 离 度 均 应 符合 要 求 。 


时 间 (分 钟 ) ”流动 相 A(%) ”流动 相 B(%) 流速 (mi/min) 
0 100 0 1.0 
1 100 0 1.0 
9 0 100 1.0 
16 0 100 1.0 
16. 01 0 100 2.5 
38 0 100 2 
39 100 0 2.5 
42 100 0 1.0 


测定 法 ”分别 取 蕊 糖 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ， 分 别 加 稀 
释 液 溶 解 并 定量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 芒 糖 0.25mg、 
0. 50mg、1. 0mg、2. 0mg 和 2. 5mg 的 溶液 ， 作 为 对 照 品 溶 
液 。 精 密 量 取 上 述 对 照 品 溶液 各 20xl， 分 别 注 人 液 相 色谱 
仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 以 对 照 品 溶液 浓度 的 对 数值 与 相应 峰 面积 
的 对 数值 计算 线性 回归 方程 ， 相 关系 数 (r) 应 不 小 于 0. 99; 
另 取 本 品 适量 ， 精 密 称 定 ， 加 稀释 液 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 蔗糖 硬 脂 酸 酯 50mg 的 溶液 ， 同 法 测定 ， 用 线性 
回归 方程 计算 供 试 品 中 游离 蔗糖 的 含量 ， 应 不 得 过 4.0%%。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 以 五 氧化 二 磷 为 干燥 剂 ， 在 60C 
减 压 干燥 至 恒 重 ， 减 失重 量 不 得 过 3.0%% (通则 0831) 。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 1. 5%。 

重金 属 ” 取 炊 灼 残渣 项 下 遗留 的 残 酒 ， 依 法 测定 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

砷 盐 取 本 品 2.0g， 加 硫酸 与 硝酸 各 5ml， 缓 缓 加 热 至 
沸 ， 并 不 断 滴 加 硝酸 ， 每 次 2 一 3ml， 直 至 溶液 为 无 色 或 淡 
黄色 ， 放 冷 ， 加 饱和 草酸 铵 溶液 15ml， 加 热 至 冒 浓 烟 ， 浓 
缩 至 2 一 3ml， 放 冷 ， 加 水 至 25ml， 依 法 检查 (通则 0822 第 
一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0001%)。 

脂肪 酸 组 成 ” 取 本 品 0.1g， 置 50ml 锥 形 瓶 中 ， 加 
0. 5mol/L 氨 氧 化 钠 甲 醇 溶液 2ml， 在 65C 水 浴 中 加 热 回 流 
约 30 分钟 ， 放 冷 ， 加 14% 三 氮 化 硼 甲 醇 溶液 2ml， 再 在 
65 必 水 浴 中 加 热 回流 约 30 分 钟 ， 放 冷 ， 加 庚 烷 4ml， 继 续 
在 65C 水 浴 中 加 热 回流 5 分 钟 ， 放 冷 , 加 饱和 和 氢化 钠 溶 液 
10ml， 摇 匀 ， 静 置 使 分 层 ， 取 上 层 液 2ml， 用 水 洗涤 3 次 ， 
每 次 2ml， 并 用 无 水 硫酸 钠 干燥 。 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 
试验 ， 以 键 合 聚 乙 二 醇 为 国定 液 ， 起 始 温度 为 130'C ， 维 持 
2 分 钟 ， 以 每 分 钟 5C 的 速率 升 至 230C ， 维 持 18 分 钟 。 进 
样 口 温度 为 220C ， 检 测 器 温度 为 270C 。 分 别 取 月 桂 酸 、 
肉 豆 薄 酸 、 棕 榈 酸 和 硬 脂 酸 对 照 品 各 20mg， 同 上 法 操作 制 
得 对 照 品 溶液 ， 取 lyl 注 人 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 各色 
谱 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 取 上 层 液 lpl 注 人 气相 色谱 仪 ， 
记录 色谱 图 ， 按 面积 归 一 化 法 以 峰 面积 计算 ， 月 桂 酸 和 肉 豆 
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蔻 酸 均 不 大 于 3.0% ， 硬 脂 酸 不 少 于 40. 0% ， 棕 榈 酸 与 硬 脂 
酸 总 量 不 少 于 90. 0%。 

含 单 酯 量 ” 取 本 品 约 0. 2g， 精 密 称 定 ， 置 10ml 的 量 瓶 
中 ， 加 三 握 甲 烷 溶 解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 名。 照 注 层 色谱 法 
《通则 0502) 试 验 ， 吸 取 上 述 溶 液 20pl， 点 于 硅胶 G 薄 层 板 
上 ， 以 三 氯 甲烷 -甲醇 - 冰 醋 酸 -水 (80 : 10 : 8 : 2) 为 展开 剂 ， 
展开 ， 取出。 上 影 干 ， 在 100 人 加 热 30 分 钟 ， 放 冷 ， 喷 以 桑 
色素 溶液 (又 色素 50mg， 加 甲醇 溶解 成 100ml)， 置 紫外 光 
灯 (365nm) 下 检视 。 并 划分 单 酯 (M: 距 原 点 最 近 一 个 )、 二 
酯 (D: 居中 间 二 至 四 个 ) 与 三 酯 (T: 距 原点 最 远 一 至 四 个 ) 
斑点 ( 单 、 二 、 三 酯 斑点 群 之 间距 离 相 对 较 大 )。 分 别 刮 取 
M、D、 醋 酯 斑 点 部 位 的 硅胶 ,分别 置 10ml 离心 试管 中 ， 各 
精密 加 乙醇 lml 与 功 酮 试 液 7ml， 摇 名， 置 60C 水 浴 中 加 热 
20 分 钟 ， 放 冷 ， 离 心 分 离 15 分 钟 ， 转 速 为 每 分 钟 2500 转 ， 
取 上 清 液 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 另 刮 取 同 一 薄 层 板 空白 处 与 供 
试 品 斑点 相同 大 小 的 硅胶 ， 同 法 处 理 作为 空白 对 照 溶 液 。 照 
紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (通则 0401)， 在 625nm 的 波长 处 分 别 
测定 吸光 度 ， 得 Au、Ap 与 Ar， 按 下 式 计 算 含 单 酯 量 ( 按 总 
酯 100% 计 )，S-3 含 单 酯 量 为 0% 一 24%; S7 为 25% 一 
44%; S-11 为 45% 一 64%%;， S-15 为 不 少 于 65%。 


1.754Am 
1.754Axm 十 2. 508Ap 十 3. 261Ar 


【类 别 】 药 用 辅料 ， 增 溶剂 和 乳化 剂 等 。 
【贮藏 】 密 封 ， 在 干燥 处 保存 。 


芒 糖 单 硬 脂 酸 酯 (%%) 一 X100 听 


碱 石灰 


Jianshihui 


Soda Lime 


本 品 为 氧 氧化 钙 与 氢气 化 钠 ( 或 氢 氧 化 钾 ) 的 混合 物 。 

【 性状】 本 品 为 白色 或 灰白 色 颗 粒 ， 或 含有 着 色 指 示 剂 
的 颗粒 ， 以 显示 本 品 的 二 氧化 碳 吸收 力 。 

【鉴别 】〗】(1) 取 本 品 1 小 粒 ， 置 湿润 的 红色 石 划 试纸 上 ， 
试纸 立即 变 蓝 。 

(2) 本 品 显 钙 盐 的 鉴别 反应 (通则 0301) 。 

(3) 本 品 显 钠 盐 鉴别 (1) 的 反应 (通则 0301)。 

(4) 本 品 显 钾 盐 鉴别 (1) 的 反应 (通则 0301)。 

以 上 (3)、(4) 两 项 可 选 做 一 项 。 

【检查 】 取 本 品 约 500g8， 照 粒度 和 粒度 分 布 测定 法 ( 通 
则 0982 第 二 法 双 筛 分 法 ) 检 查 ， 未 通过 孔径 为 4. 0mm 药 簿 
的 部 分 不 得 过 1%; 通过 孔径 为 0.45mm 药 筛 的 部 分 不 得 
过 2%。 

颗粒 硬度 ” 取 本 品 约 20g， 置 19cm X10.5cmX5cm 的 
铝 匣 内 ， 加 直径 为 7. 9mm 的 钢珠 20 粒 ， 以 每 秒 来 回 两 次 的 
速度 于 平板 上 面 移动 ， 移动 距 离 为 26cem (包括 匣 子 长 度 
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19cm 在 内 )， 移 动 时 间 为 3 分 钟 ， 取 出 钢珠 ， 用 孔径 为 
0. 45mm 的 药 筛 过 筛 ， 不 能 通过 部 分 ， 不 得 少 于 80%。 

吸湿 力 ” 取 本 品 约 10g， 置 直径 约 50mm、 高 30mm 的 
称 量 瓶 中 ， 精 密 称 定 重量 后 ， 启 盖 ， 置 贮 有 14% (ml/ml) 硫 
酸 液 的 干燥 器 中 ， 放 置 24 小 时 ， 增 加 的 重量 不 得 过 7. 5%。 

二 氧化 碳 吸 收 力 ” 取 内 径 约 15mm、 高 15cm 的 干燥 U 
形 玻璃 管 一 支 ， 下 端 用 干燥 棉花 宽松 充填 后 ， 在 管 的 一 
臂 中 ， 加 入 干燥 氯 化 钙 约 5g， 精 密 称 定 重量 ; 另 一 臂 中 
加 本 品 约 10g， 再 精密 称 定 重量 ， 管 口 各 塞 单 孔 木 塞 ， 塞 
孔 中 各 插入 玻璃 管 1 支 ， 将 置 有 本 品 的 辟 上 的 玻璃 管 与 
贮 有 于 爆 氯 化 钙 的 另 一 玻璃 管 连接 ， 以 每 分 钟 75ml 的 速 
度 ， 将 二 氧化 碳 气 体 经 过 氯 化 钙 通 人 本 品 ，20 分 钟 后 ， 
放 冷 至 室温 ， 称 定 重 量 ， 所 增加 的 重量 不 得 少 于 供 试 品 
重量 的 19.0%。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105C 干燥 2 小 时 , 减 失 重量 应 
为 10.0%~15.0%( 通 则 0831) 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 二 氧化 碳 吸收 剂 。 

【贮藏 】 密 闭 保存 。 


碳酸 丙烯 酯 


Tansuan Bingxizhi 


Propylene Carbonate 


HaC 
O 


C,HsO 102.09 
[108-32-7] 

本 品 为 4- 甲 基 -1,3- 二 氧 成 环 -2- 酮 。 舍 CH。O 〇 ;不 得 少 于 
99.0%。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 或 淡 黄 色 透 明 液体 。 

相对 密度 ”应 为 1.203 一 1. 210( 通 则 0601)。 

【鉴别 】 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 
(通则 0402) 。 

【检查 】 酸 碱 度 取 本 品 10ml， 加 饱和 和 氯 化 钾 溶 液 
0. 3ml， 用 水 稀释 至 100ml， 揪 名， 依法 测定 (通则 0631)， 
pH 值 应 为 6.0 一 7. 5。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 不 得 
过 0.1%。 

【含量 测定 】 取 本 品 0. 6g， 精 密 称 定 ， 置 250ml 碳 瓶 
中 ， 精 密 加 氢 氧 化 饥 溶 液 [ 取 氢 氧化 钒 (Ba(OH):。8Hz:O) 
75g， 加 新 沸 过 的 冷水 1000ml， 即 得 。 本 液 应 临 用 滤 过 ] 
50ml， 充 氮 去 除 空气 和 二 氧化 碳 后 密 塞 ， 并 加 3 滴水 形成 水 
封 。 置 95 一 100 人 水 浴 中 加 热 15 分 钟 ， 加 酚 栈 指示 液 6 滴 ， 
趁 热 用 盐酸 滴定 液 (0. 5mol/L) 滴 定 至 溶液 无 色 ， 并 将 滴定 


碳酸 和 氢 钠 


的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 盐酸 滴定 液 (0. 5mol/L) 相 
当 于 25. 52mg 的 Cs HeO， 。 “ 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 溶 剂 等 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 


碳酸 氨 钠 


Tansuangingna 


Sodium Bicarbonate 


NaHCO; 84.01 
[144-55-8] 

本 品系 取 碳 酸 钠 饱 和 溶液 通 人 二 氧化 碳 ， 生 成 碳酸 氢 
钠 ， 经 干燥 即 得 。 或 以 氯 化 钠 、 氨 、 二 氧化 碳 为 原料 ， 在 一 
定 条 件 下 反应 ， 生 成 碳酸 氢 钠 和 和 氯 化 锌 ， 利 用 其 溶解 度 差异 
经 分 离 、 干 燥 而 得 。 本 品 按 干燥 品 计算 ， 含 NaHCO; 不 得 少 
于 99.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 结晶 性 粉末 ; 无 臭 ， 味 咸 ; 在 潮湿 
空气 中 即 缓 缓 分 解 ; 水 溶液 放置 稍 久 ， 或 振 播 ， 或 加 热 ， 碱 
性 即 增强 。 

本 品 在 水 中 溶解 ， 在 乙醇 中 不 溶 。 

【鉴别 】〗 本 品 的 水 溶液 显 钠 盐 与 碳酸 氨 盐 的 鉴别 反应 ( 通 
则 0301)。 

【检查 】 碱 度 ” 取 本 品 0.20g， 加 水 20ml 使 溶解 ， 依 法 
测定 (通则 0631)，pH 值 应 不 高 于 8. 6。 

溶液 的 澄清 度 ” 取 本 品 1. 0g， 加 水 20ml 溶解 后 ,溶液 
与 2 号 浊 度 标准 液 ( 通 则 0902) 比较， 不 得 更 浓 。 

毛 化 物 取 本 品 0.15g， 加 水 溶解 使 成 25ml， 滴 加 硝酸 
使 成 微 酸性 后 ， 置 水 浴 中 加 热 除 尽 二 氧化 碳 ， 放 冷 ， 依 法 检 
查 ( 通 则 0801)， 与 标准 氧化 钠 溶 液 3. 0ml 制 成 的 对 照 液 比 
较 ， 不 得 更 浓 (0. 02%)。 

硫酸 盐 取 本 品 0. 50g， 加 水 溶解 使 成 40ml， 滴 加 盐酸 
使 成 微 酸性 后 ， 置 水 浴 中 加 热 除 尽 二 氧化 碳 ， 放 冷 ， 依 法 检 
查 (通则 0802) ， 与 标准 硫酸 钾 溶 液 1. 5ml 制 成 的 对 照 液 比 
较 ， 不 得 更 浓 (0. 03%% ) 。 

贸 盐 取 本 品 1. 0g， 加 氢 氧 化 钠 试 液 10oml， 加 热 ， 发 
生 的 蒸气 遇 湿 润 的 红色 石 蕊 试纸 不 得 变 蓝 色 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 4.0g， 置 硅胶 干燥 器 中 干燥 4 小 时 ， 
减 失 重量 不 得 过 0. 25% (通则 0831) 。 

铁 盐 取 本 品 1. 0g， 加 水 适量 溶解 后 ， 加 稀 硝酸 使 成 
微 酸 性 ， 者 沸 1 分 钟 ， 放 冷 ， 用 水 稀释 制 成 25ml， 依 法 检 
查 ( 通 则 0807)， 与 标准 铁 溶液 1. 5ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 
不 得 更 深 (0. 0015 %)，。 

重金 属 取 本 品 4.0g， 加 稀 盐 酸 19ml 与 水 5ml 后 ， 圳 
沸 5 分 钟 ， 放 冷 ， 加 酚 栈 指示 液 1 滴 ， 并 滴 加 氨 试 液 至 溶液 
显 粉红 色 ， 放 冷 ， 加 醋酸 盐 缓 冲 液 (PH3. 5)2ml 与 水 适量 使 


。 635 。 


碳酸 氢 钊 


成 25ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 
万 分 之 五 。 

砷 盐 取 本 品 1.0g， 加 水 23ml 溶解 后 ， 加 盐酸 5ml， 
依法 检查 (通则 0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0002%)。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 lg， 精 密 称 定 ， 加 水 50ml 使 溶 
解 ， 加 甲 基 红 -省 甲 酚 绿 混合 指示 液 10 滴 ， 用 盐酸 滴定 液 
(0. 5molML) 滴 定 至 溶液 由 绿色 转变 为 紫红 色 ， 煮 沸 2 分 钟 ， 
冷却 至 室温 ， 继 续 滴定 至 溶液 由 绿色 变 为 暗 紫色 。 每 lml 盐 
酸 滴定 液 (0. 5mol/L) 相 当 于 42. 00mg 的 NaHCO: 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 碱 化 剂 等 。 

【贮藏 】 密 封 ， 在 于 燥 处 保存 。 


碳酸 氢 钾 
Tansuangingjia 


Potassium Bicarbonate 


KHCO, 100. 12 
[298-14-6] 

本 品系 在 饱和 的 碳酸 钾 溶 液 中 ， 通 人 二 氧化 碳 ， 冷 却 结 
晶 而 得 。 按 干燥 品 计 ， 含 KHCO, 不 得 少 于 99.0% 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 或 无 色 结 晶 。 

本 品 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 几乎 不 溶 。 

【鉴别 〗】 本 品 显 钾 盐 (1) 项 和 碳酸 氢 盐 的 鉴别 反应 (通则 
0301) 。 

【检查 】 碱 度 ” 取 本 品 2.5g， 加 水 50ml 溶解 后 ， 依 法 
检查 (通则 0631)，pH 值 不 得 过 8. 6。 

深 液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 5. 0g， 加 水 100ml 溶解 
后 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902) ， 溶 液 应 澄清 无 色 。 

碳酸 盐 取 本 品 3. 0g， 置 瓷 研 钵 中 ， 加 入 乙醇 25ml 和 
水 5ml 研磨 。 滴 加 酚 栈 指示 液 3 滴 ， 用 握 化 钢 溶 液 (精密 称 
取 氯 化 负 12.216g， 溶 于 300ml 水 中 并 加 乙醇 定 容 至 
1000ml) 滴 定 至 混 悬 液 变 为 无 色 。 研 磨 2 分 钟 ， 如 混 悬 液 变 
为 粉色 ， 继 续 用 氯 化 饥 溶液 滴定 至 无 色 ; 必要 时 反复 滴 加 所 
化 钢 溶 液 并 研磨 2 分 钟 ， 直 至 研磨 后 混 悬 液 不 再 显 粉色 为 终 
点 。 每 1ml 氢化 钢 溶 液 相当 于 6. 911mg 碳酸 钊 。 含 碳酸 盐 
不 得 过 2. 5%。 

氮 化 物 ” 取 本 品 0.33g， 加 水 溶解 使 成 25ml， 滴 加 硝酸 
使 成 微 酸性 后 ， 置 水 浴 中 加 热 以 除 尽 二 氧化 碳 ， 放 冷 ， 依 法 
检查 (通则 0801)， 与 标准 氧化 钠 溶液 5. 0ml 制 成 的 对 照 液 
比较 ， 不 得 更 浓 (0. 015%)。 

硫酸 盐 取 本 品 1. 0g， 加 水 溶解 使 成 40ml， 滴 加 盐酸 
使 成 微 酸性 后 ， 置 水 浴 中 加 热 以 除 尽 二 氧化 碳 ， 放 冷 ， 依 法 
检查 (通则 0802)， 与 标准 硫酸 钾 溶 液 1. 5ml 制 成 的 对 照 液 
比较 ， 不 得 更 浓 (0. 015%)。 

铵 盐 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 50ml 溶解 后 ， 加 碱 性 碘 化 汞 


， 636 ， 


半 半 人 六 


中 国药 典 2015 年 版 


钾 试 液 2m1， 放 置 15 分 钟 ， 依 法 检查 (通则 0808); 如 显 色 ， 
与 标准 氯 化 铵 溶液 2.0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 
(0. 002% ) 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 4.0g8， 置 硅胶 干燥 器 中 干燥 4 小 时 ， 
减 失 重量 不 得 过 0. 3%( 通 则 0831) 。 

钙 盐 取 本 品 1.0g， 加 新 沸 过 的 冷水 50ml 溶解 后 ， 加 
氨 试 液 1ml 与 草酸 铵 试 液 2ml， 播 匀 ， 放 置 2 小 时 ; 如 发 生 
混浊 ， 与 标准 钙 溶 液 (精密 称 取 碳 酸 钙 0. 125g， 置 500ml 量 
瓶 中 ， 加 水 5ml 与 盐酸 0. 5mi 的 混合 液 使 溶解 ， 并 用 水 稀释 
至 刻度 ， 摇 匀 ， 每 lml 相当 于 0. 1mg 的 Ca)1. 0ml 制 成 的 对 
照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 01%)。 

铁 盐 取 本 品 1. 0g， 加 水 适量 溶解 后 ， 加 稀 盐 酸 使 成 
微 酸性 ， 煮 沸 除 尽 二 氧化 碳 气体 ， 放 冷 ， 用 水 稀释 制 成 
25ml， 依 法 检查 (通则 0807)， 与 标准 铁 溶液 2.0ml 制 成 的 
对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 (0. 002%% ) 。 

钠 取 本 品 0.25g， 置 50ml 量 瓶 中 ， 用 水 溶解 并 稀释 
至 刻度 ， 扬 名， 分 别 精密 量 取 20ml 置 两 个 50ml 量 瓶 中 ， 各 
加 盐酸 溶液 (1 一 2)10ml， 一 个 量 瓶 中 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 
名 ， 精 密 量 取 10ml]， 置 50ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 作 
为 供 试 品 溶液 ; 另 一 个 量 瓶 中 加 标准 氢化 钠 溶液 (每 1ml 中 
含 Na0. lmg)5ml， 加 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 精 密 量 取 10ml， 
置 50ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 作 为 对 照 溶液 。 照 原子 
吸收 分 光 光 度 法 (通则 0406 第 二 法 )， 在 589nm 的 波长 处 测 
定 ， 应 符合 规定 (0. 50%)。 

重金 属 取 本 品 2. 0g， 加 稀 盐酸 12ml 与 水 5ml 后 ， 者 
沸 5 分 钟 ， 放 冷 ， 加 酚 栈 指示 液 1 滴 ， 并 滴 加 氨 试 液 至 溶液 
显 粉红 色 ， 放 冷 ， 加 醋酸 盐 缓冲 液 (pPH3. 5)2ml 与 水 适量 使 
成 25ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 
万 分 之 十 。 

砷 盐 取 本 品 1.0g， 加 水 23ml 溶解 后 ， 加 盐酸 5ml， 
依法 检查 (通则 0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0002%)。 

【含量 测定 】 取 本 品 2g， 精密 称 定 ， 加 水 100mt 使 溶 
解 ， 加 甲 基 红 -省 甲 酚 绿 混合 指示 液 10 滴 ， 用 盐酸 滴定 液 
(1. 0molL) 滴 定 至 溶液 由 绿色 转变 为 紫红 色 ， 煮 沸 2 分 钟 ， 
冷却 至 室温 ， 继 续 滴定 至 溶液 由 绿色 转变 为 暗 紫 色 ， 并 将 滴 
定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 盐酸 滴定 液 (1.0mol/L) 
相当 于 100. 1mg 的 KHCO;。 

【类 别 】 药 用 辅料 ，pH 值 调节 剂 等 。 

【贮藏 】 密 闭 保 存 。 
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肪 油 。 

【性 状 】 本 品 为 淡 黄 色 的 澄明 油状 液体 ; 微 有 特殊 自 ， 
昧 淡 。 

本 品 可 与 乙 配 、 三 握 甲 烧 、 石 油 配 、 丙 酮 混 溶 ， 在 乙醇 
中 微 溶 。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 应 为 0.915 一 
0. 923。 

折光 率 ”本 品 的 折光 率 ( 通 则 0622) 应 为 1.472 一 1. 475。 

酸 值 ”应 不 大 于 0. 6( 通 则 0713)。 

皂 化 值 ” 应 为 187~195( 通 则 0713) 。 

碘 值 ”应 为 108~128( 通 则 0713)。 

水 分 与 挥发 物 不 得 过 0.2%( 通 则 0713) 。 

【检查 】 脂 肪 酸 组 成 ” 取 本 品 8~10 滴 ( 约 重 150 一 
250mg)， 置 50ml 量 瓶 中 ( 滴 入 时 勿 磁 瓶 壁 )， 加 0.5mol/L 
氨 氧 化 钾 甲醇 溶液 4ml， 在 65'C 水 浴 中 加 热 ， 待 油 珠 溶解 
后 ， 放 冷 ， 加 15% 三 气 化 硼 甲 醇 溶液 5ml， 在 65C 水 浴 中 
加 热 2 分 钟 ， 放 冷 ， 加 正己 烷 1~4ml， 在 65C 水 浴 中 加 热 1 
分 钟 ， 放 冷 ， 加 入 饱和 和 氯 化 钠 溶液 至 瓶颈 部 ， 混 匀 ， 和 静 置 分 
层 ， 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 。 以 聚 丁 二 酸 乙 二 醇 酯 为 
固定 液 ， 涂 布 浓 度 为 10% 一 15%， 柱 温 为 185C 。 载 气 为 氮 
气 ， 流速 为 每 分 钟 30ml， 氧 气流 速 为 每 分 钟 30ml， 空 气流 速 
为 每 分 钟 300ml， 进 样 口 温度 为 250'C ， 检 测 器 温度 为 250%C 。 
取 上 层 液 1 一 2ml， 注 和 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 其 出 峰 顺 
序 为 棕榈 酸 、 硬 脂 酸 、 油 酸 、 亚 油 酸 和 亚麻 酸 ， 按 不 加 校正 
内 子 的 归 一 化 法 计算 峰 面积 ， 依 次 为 8% 一 19%、1% ~4%、 
19%~50%、34% 一 62%、0%~2%， 应 符合 规定 。 

不 皂 化 物 取 本 品 约 5g， 精 密 称 定 ， 置 250ml 锥 形 瓶 
中 ， 加 氢 氧 化 锂 乙醇 溶液 ( 取 氢 氧化 钾 10g， 加 乙醇 溶解 并 
稀释 至 100ml， 即 得 )50ml， 加 热 回流 1 小 时 ， 放 冷 ， 移 至 
分 液 漏斗 中 ， 用 100ml 热 水 分 次 洗涤 锥 形 瓶 ， 洗 液 并 人 分 
液 漏斗 中 ， 再 加 水 50ml， 放 冷 ， 用 乙醚 提取 3 次 ,每 次 
100ml， 合 并 乙醚 提取 液 ， 用 水 洗涤 乙醚 提取 液 ， 直 至 洗 
液 中 加 酚 酸 指示 液 2 滴 不 显 红 色 为 止 ， 加 少量 无 水 硫酸 钠 
置 乙 醚 提取 液 中 ， 放 置 1 小 时 ， 滤 过 ， 滤 液 置 已 恒 重 的 燕 
发 下 中 ， 并 用 乙醚 10ml 洗涤 分 液 漏 斗 ， 洗 液 并 人 蒸发 严 
中 ， 置 50'C 水 浴 上 燕 去 乙 配 ， 加 丙酮 3ml 溶解 残 河 ， 置 水 
浴 上 藻 去 丙酮 ， 在 70~80'C 减 压 干燥 30 分 钟 ， 并 在 减 压 
条 件 下 放 冷 ， 称 定 重量 。 将 称 重 后 的 残渣 加 乙醚 2ml 溶解 ， 
再 加 中 性 乙醇 10ml 与 酚 本 指示 液 2 滴 ， 用 乙醇 制 所 氧化 钾 
滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 至 溶液 呈 淡 红色 并 在 30 秒 内 不 褪 
色 ， 以 残 酒 重量 (g) 为 c， 供 试 品 消耗 的 乙醇 制 氢 氧 化 钾 滴 
定 液 (0. 1mol/L) 体 积 (mD 为 5， 供 试 品 重 量 (g) 为 W， 按 下 
式 计 算 不 皂 化 物 ， 不 得 过 1. 5%。 


一 (0X0. 
不 电化 物 Cj 0 


微生物 限度 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106)， 每 lml 供 试 品 中 需 氧 菌 总 数 不 得 过 100cfu， 和 霉菌 和 


Xx100% 


橄 槛 ; 


酵母 菌 总 数 不 得 过 100cfu， 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 。 
【类 别 〗】 药 用 辅料 ， 湾 剂 和 分 散剂 等 。 
【贮藏 】 遮 光 ， 密 封 ， 在 阴凉 处 保存 。 


精 氨 酸 
Jing’ansuan 


Arginine 


见 二 部 品种 正文 。 
【类 别 】 药 用 辅料 ， 增 溶剂 和 冻 干 保护 剂 等 。 


橄 榄 油 
Ganlanyou 


Olive Oil 


[8001-25-0] 

本 品系 由 油橄榄 的 成 熟 核果 提炼 制 成 的 脂肪 油 。 

【性 状 〗】 本 品 为 淡 黄 色 的 澄清 液体 ， 无 臭 或 几乎 无 臭 。 

本 品 可 与 乙醚 或 三 氯 甲 烷 混 溶 ， 在 乙醇 中 极 微 溶解 ，; 
水 中 几乎 不 溶 。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 为 0. 908~0, 915， 

酸 值 ”应 不 大 于 1.0( 通 则 0713)。 

皂 化 值 应 为 186 一 194( 通 则 0713) 。 

碘 值 ”应 为 79~88( 通 则 0713) 。 

【检查 】 上 吸 光度 取 本 品 1.00g， 置 100ml 量 瓶 中 ，; 
环 已 烷 适 量 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (j 
则 0401)， 在 270nm 的 波长 处 测定 ， 吸 光度 不 得 过 1. 2。 

过 氧化 物 取 本 品 10. 0g， 置 250ml 碘 瓶 中 ， 立 即 加 ; 
醋酸 -三 氯 甲烷 (060 : 40)30ml， 振 播 使 溶解 ， 精 密 加 碘 化 1 
试 液 0. 5ml， 密 塞 ， 准 确 振 播 1 分 钟 ， 加 水 30ml， 用 硫 代 } 
酸 钠 滴定 液 (0. 01mol/L) 滴 定 ， 至 近 终 点 时 ， 加 淀粉 指示 
0. 5ml， 继 续 滴定 至 蓝 色 消失 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试 
校正 。 消 耗 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 (0. 01ml) 不 得 过 10. 0ml。 

不 皂 化 物 ” 取 本 品 5. 0g， 精 密 称 定 ， 置 250ml 锥 形 j 
中 ， 加 氧 氧 化 钊 乙醇 溶液 ( 取 氢 氧化 钊 12g， 加 水 10ml 溶 1 
后 ， 用 乙醇 稀释 至 100ml， 揪 名， 即 得 )50ml， 加 热 回 流 
小 时 ， 放 冷 至 25 亿 以下， 转移 至 分 液 漏斗 中 ， 用 水 洗涤 4 
形 瓶 2 次 ， 每 次 50ml， 洗 液 并 人 分 液 漏斗 中 ， 用 乙醚 提取 
次 ， 每 次 100ml; 合并 乙醚 提取 液 ， 用 水 洗涤 乙醚 提取 液 
次 ， 每 次 40ml， 静 置 分 层 ， 弃 去 水 层 ; 依次 用 3 好 氧气 化 
溶液 与 水 洗涤 乙醚 层 各 3 次 ， 每 次 40ml; 再 用 水 40ml 反 委 
洗涤 乙醚 层 直 至 最 后 洗 液 中 加 酚 栈 指示 液 2 滴 不 显 红色 。 和 车 
移 乙 醚 提取 液 至 已 恒 重 的 蒸发 秋 中 ， 用 乙醚 10ml 洗涤 分 学 
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醋 琶 


漏斗 ， 洗 液 并 人 蒸发 血 中 ， 置 50 立 水 滩 上 蒸 去 乙醚 ， 用 两 
酮 6ml 溶解 残 污 ， 置 空气 流 中 挥 去 丙酮 。 在 105C 干 燥 至 连 
续 两 次 称 重 之 差 不 超 过 lmg， 不 皂 化 物 不 得 过 1.5%。 

用 中 性 乙醇 20ml 溶解 残渣 ， 加 酚 酌 指示 液 数 滴 ， 用 乙 
醇 制 所 氧化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 至 粉红 色 持 续 30 秒 不 
褪色 ， 如 果 消 耗 乙醇 制 气 氧化 钠 滴定 液 (0.1mol/L) 超 过 
0. 2ml， 和 残渣 总 量 不 能 当 作 不 皂 化 物 重量 ， 试 验 必 须 重 做 。 

碱 性 杂质 ”在 试管 中 加 新 蒸馏 的 丙酮 10ml、 水 0. 3ml 
与 0. 04%% 的 溴 酚 蓝 乙醇 溶液 1 滴 ， 用 0. 01mol/L 盐酸 溶液 
或 0.01mol/L 氢气 化 钠 溶 液 调节 至 中 性 ， 加 本 品 10ml， 充 
分 振 摇 后 静 置 。 用 盐酸 滴定 液 (0. 01mol/L) 滴 定 至 上 层 液 出 
现 黄色 ， 消 耗 的 盐酸 滴定 液 (0. 01molL) 不 得 过 0. 1ml。 

棉籽 油 ” 取 本 品 5ml， 置 试管 中 ， 加 1%% 硫 黄 的 二 硫化 
碳 溶液 与 戊 醇 的 等 容 混 合 液 ml， 置 饱和 氯 化 钠 水 浴 中 ， 注 
意 组 组 加热 至 泡沫 停止 (除去 二 硫化 碳 ) ， 继 续 加 热 15 分 钟 ， 
应 不 显 红色 。 

芝麻 油 ” 取 本 品 10ml， 加 盐酸 10ml， 加 新 制 的 糠 醛 乙 
醇 溶液 (1->50)0. 1ml， 剧 烈 振 摇 15 秒 ， 酸 液 层 应 不 出 现 粉 
红 至 深 红 的 颜色 。 如 有 颜色 ， 加 水 10ml， 再 次 剧烈 振 摇 ， 
酸 液 层 颜 色 应 消失 。 

水 分 取 本 品 ， 以 无 水 甲醇 - 癸 醇 (1 : 1) 为 溶剂 ， 照 水 
分 测定 法 (通则 0832 第 一 法 1) 测 定 ， 含 水 分 不 得 过 0. 5%。 

重金 属 取 本 品 4.0g， 置 50ml 次 蒸发 耻 中 ， 加 硫酸 
4ml， 混 匀 ， 缓 组 加热 至 硫酸 除 尽 后 ， 加 硝酸 2ml 与 硫酸 5 
滴 ， 小 火 加 热 至 氧化 氮气 除 尽 后 ， 在 500 一 600C 燥 灼 残 潮 
使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 依 法 检查 (通则 0821 第 二 法 )， 含 重金 
属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 ” 取 本 品 1.0g， 加 和 氢 氧 化 钙 1.08， 混 合 ， 加 水 搅 
拌 均匀 , 干燥 后 ， 先 用 小 火 灼 烧 使 炭化 ， 再 在 500 一 600TC 
炽 灼 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml， 依 法 检查 
(通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (不 得 过 0. 0002%)。 

脂肪 酸 组 成 取 本 品 0.1g， 置 50ml 锥 形 瓶 中 ， 加 
0, 5mol/L 氢 氧 化 钠 甲 醇 溶液 2ml， 在 65 必 水 浴 中 加 热 回 流 
30 分 钟 , 放 冷 ， 加 15% 三 气 化 硼 甲 醇 溶 液 2ml， 再 在 65 信 水 
浴 中 加 热 回 流 30 分 钟 ， 放 冷 ， 加 庚 烷 4ml， 继 续 在 65 作 水 
浴 中 加 热 回流 5 分 钟 后 ， 放 冷 ， 加 饱和 和 氯 化 钠 溶液 10ml， 
摇 匀 ， 静 置 使 分 层 ， 取 上 层 液 ， 用 水 洗涤 3 次 ， 每 次 2ml， 
取 上 层 液 经 无 水 硫酸 钠 于 燥 ， 作 为 供 试 品 溶液 。 照 气相 色谱 
法 (通则 0521) 试 验 。 以 键 合 聚 乙 二 醇 为 固定 液 ， 起 始 温度 
为 230C， 维 持 11 分 钟 ， 以 每 分 钟 5C 的 速率 升温 至 250°C ， 
维持 10 分 钟 。 进 样 口 温度 为 260'C， 检 测 器 温度 为 2707 。 
分 别 取 棕 枸 酸 甲 酯 、 棕 榈 油 酸 甲 酯 、 硬 脂 酸 甲 酯 、 油 酸 甲 
醋 、 亚 洱 酸 甲 酯 、 亚 麻 酸 甲 酯 、 花 生 酸 甲 酯 、 二 十 碳 烯 酸 甲 
酯 、 山 刚 酸 甲 酯 与 二 十 四 烷 酸 甲 酯 对 照 品 ， 加 正己 烷 适 量 溶 
解 制 成 每 1Iml 含 上 述 对 照 品 各 0. 1mg 的 溶液 ， 取 lpl 注 人 气 
相 色谱 仪 ， 记 隶 色谱 图 ， 理 论 板 数 按 油 酸 甲 酯 峰 计算 不 低 于 
10 000， 各 色谱 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 取 供 试 品 溶液 1p1 
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注入 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 按 面积 归 一 化 法 以 烽 面 积 计 
算 ， 含 碳 原子 数 少 于 16 的 饱和 脂肪 酸 不 大 于 0.1%， 棕 枸 
酸 应 为 7.5% 一 20.0%， 棕 桐油 酸 不 大 于 3. 5%， 硬 脂 酸 应 
为 0.5%% 一 5.0% ， 油 酸 应 为 56.0% ~85.0%， 亚 油 酸 应 为 
3.5%~20.0%， 亚 麻 酸 不 大 于 1.2%， 花生 酸 不 大 于 
0.7%， 二 十 碳 烯 酸 不 大 于 0. 4% ， 山 家 酸 不 大 于 0.2%， 二 
十 四 烷 酸 不 大 于 0. 2%。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 溶 剂 和 分 散剂 等 。 

【贮藏 】 避 光 ， 窗 封 ， 在 凉 暗 处 保存 。 


醋 酸 


Cusuan 
Acetic Acid 


C: HiO: 60.05 
[64-19-7] 

本 品 含 C: H,O: 应 为 36%~37% (g/g)。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 浴 明 液体 ， 有 刺激 性 特 自 和 辛辣 的 
酸味 。 

本 品 能 与 水 、 乙 醇 或 甘油 混 溶 。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 在 25C 时 (通则 0601) 为 
1.04~1.05。 

【鉴别 】(1) 本 品 能 使 蓝 色 的 石 蕊 试纸 变 红 。 

(2) 本 品 加 氢气 化 钠 试 液 中 和 后 ， 显 醋酸 盐 的 鉴别 反应 
(通则 0301) 。 

【检查 】 氯 化物“ 取 本 品 1. 0ml， 依 法 检查 (通则 0801)， 
与 标准 氯 化 钠 溶液 7.0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 
(0.007%) 。 

硫酸 盐 取 本 品 2.5ml， 加 水 稀释 使 成 20ml， 精 密 量 取 
5ml， 依 法 检查 (通则 0802)， 与 标准 硫酸 钾 溶 液 1. 5ml 制 成 
的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 024%)。 

甲酸 与 易 氧 化 物 ” 取 本 品 5.0ml， 加 硫酸 eml， 混 匀 ， 
放 冷 至 20C ， 加 重 铬 酸 钾 滴 定 液 (0.016 67mol/L) 2. 0ml， 
放置 1 分 钟 后 ， 加 水 25ml， 再 加 碘化钾 试 液 1ml， 淀 粉 指 示 
液 lml， 用 硫 代 硫酸 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 ， 消 耗 滴定 液 
不 得 少 于 1. 0ml。 

还 原 物质 取 本 品 5.0ml， 加 水 20ml 与 高 锰 酸 钾 滴 定 
液 (0.02mol/L)0. 2ml， 摇 句 ， 放 置 1 分 钟 ， 粉 红色 不 得 完 
全 消失 。 

乙 醛 ” 取 本 品 sml， 精 密 称 定 ， 置 10ml 量 瓶 中 ， 用 水 
稀释 至 刻度 ， 摇 勾 ， 取 2.5ml， 置 顶 空 瓶 中 ， 加 3. 2mol/L 
氨 氧 化 钠 溶液 2. 5ml， 立即 密封 ， 扬名 ， 作 为 供 试 品 溶液 ; 
另 取 乙 醛 对 照 品 适量 ， 精 密 称 定 ， 用 1. 6mol/L 醋酸 钠 溶液 
稀释 制 成 每 1Iml 中 约 含 0. 05mg 的 溶液 ， 精 密 最 取 5ml， 置 
顶 空 关中 ， 密 封 ， 作 为 对 照 品 溶 液 。 照 残留 溶剂 测定 法 ( 通 
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则 0861 第 二 法 ) 测 定 ， 以 聚 乙 二 醇 聚 硅 氧 烷 为 固定 液 的 毛细 
管 柱 为 色谱 柱 ; 柱 温 35C 维持 5 分 钟 ， 以 每 分 钟 30C 的 速 
率 升温 至 120C ， 维 持 2 分 钟 ， 进 样 口 温度 200C;， 检测 器 
温度 250'C; 顶 空 平 衡 温度 为 80'C ,平衡 时 间 为 30 分 钟 。 
取 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 分 别 顶 空 进 样 ， 按 外 标 法 以 峰 面 
积 计算 ， 含 乙 醛 不 得 过 0. 02%。 

不 挥发 物 ” 取 本 品 20ml， 置 105M 便 重 的 蒸发 血 中 ， 在 
水 浴 上 蒸 干 后 ,在 105C 干燥 至 恒 重 ， 遗 留 残渣 不 得 
过 lmg。 

重金 属 ” 取 本 品 10ml1， 水 浴 燕 干 ， 残 渣 加 水 20ml 使 溶 
解 ， 分 取 15ml， 加 醋酸 盐 缓 冲 液 (pH3.5)1. 5ml 与 水 适量 使 
成 25mj， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 
万 分 之 二 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 4ml， 精 密 称 定 ， 置 锥 形 瓶 中 ， 
加 新 沸 放 冷 的 水 40ml， 加 酚 栈 指示 液 3 滴 ， 用 和 氢 氧 化 钠 滴 
定 液 (lmol/L) 滴 定 。 每 lml 氧 氧 化 钠 滴 定 液 (lmol/L) 相 当 
于 60. 05mg 的 C,H,0O;。 

【类 别 】 药 用 辅料 ，pH 值 调 节 剂 和 缓冲 剂 等 。 

【贮藏 】 置 玻璃 瓶 内 ， 密 封 保存 。 


醋酸 纤维 素 


Cusuan Xianweisu 


Cellulose Acetate 


CH2OR 
| O 


Ke 寺 


| 
OR :| 
R=H,COCH; 


[9004-35-7] 

本 品 为 部 分 或 完全 乙酰 化 的 纤维 素 。 按 干燥 品 计算 ， 含 
乙酰 基 (Cs HsO) 应 为 29.0 外 一 44.8%， 且 应 为 标示 量 的 
90.0%~110.0%。 

【性 状 】〗 本 品 为 白色 、 微 黄白 色 或 灰白 色 的 粉末 或 颗粒 ; 
有 引 温 性 。 

本 品 在 甲酸 、 丙 本 或 甲醇 与 二 氯 甲 烷 的 等 体积 混合 液 中 
溶解 ， 在 水 或 乙醇 中 几乎 不 溶 。 

【鉴别 】 取 本 品 适量 溶 于 二 氧 六 环 中 ， 取 1 滴 滴 于 省 化 
钾 晶 片上 ，105C 干 燥 1 小 时 后 测定 ， 其 红外 光 吸 收 图 谱 应 
与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (通则 0402) 。 

【检查 】 锋 度 ” 取 本 品 10g， 精 密 称 定 ， 振 摇 溶 解 于 甲 
醇 - 二 氧 甲烷 (50 : 50) 的 混合 溶液 100ml 中 ， 用 适宜 的 单 柱 
型 旋转 黏度 计 (Brookfield type LV model 或 效能 相当 黏度 
计 )，2 号 转子 每 分 钟 60 转 ， 在 20C 士 0. 1C， 依 法 测定 ( 通 
则 0633 第 二 法 ) ， 黏 度 应 为 标示 黏度 的 75% 一 140%% 。 


游离 酸 取 本 品 5.0g8， 精 密 称 定 ， 加 新 沸 过 的 冷水 
150ml， 振 摇 ， 放 置 3 小时。 滤 过 ， 滤 渣 用 冰 洗 净 ， 合 并 渡 
液 与 洗 液 ， 加 酚 栈 指示 液 2 一 3 滴 ， 用 和 氢 氧 化 钠 滴 定 液 
《0.0lmol/L) 滴定 至 粉红 色 。 每 lml 氧 氧 化 钠 滴定 液 
(0. 0lmolML) 相 当 于 0. 6005mg 的 游离 酸 。 按 干燥 品 计算 ， 
含 游离 酸 不 得 过 0. 1%。 

残留 溶剂 ” 取 本 品 约 0.1g， 精密 称 定 ， 置 项 空 瓶 中 ， 
精密 加 水 5ml， 加 无 水 硫酸 钠 1.0g， 密 封 , 作为 供 试 品 溶 
液 ， 另 取 二 氯 甲烷 、 三 氯 甲烷 、1,1,2- 三 氯 乙 精 与 二 氧 六 
环 ， 精 密 称 定 ， 加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 二 氯 甲 烷 、 
三 握 甲 烷 、1,1,2- 三 握 乙 烯 与 二 氧 六 环 分 别 为 12pg、 
1.2ug、1. 6pg 和 7. 6pg 的 混合 溶液 。 精 密 量 取 5ml， 置 顶 空 
瓶 中 ， 加 无 水 硫酸 钠 1.0g， 密 封 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 照 残 
留 溶剂 测定 法 (通则 0861 第 一 法 ) 试 验 ， 以 (5%) 葵 基 - 
(95%) 甲 基 聚 硅 氧 烷 为 固定 液 的 毛细 管 柱 为 色谱 柱 ; 柱 温 为 
35'C; 进 样 口 温 度 为 100C ， 检 测 器 温度 为 260C;， 顶 空头 
平衡 温度 为 80C ， 平 衡 时 间 为 60 分 钟 ， 进 样 体积 为 1. 0ml。 
取 对 照 品 溶液 顶 空 进 样 ， 各 组 分 峰之 间 的 分 离 度 均 应 符合 要 
求 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 ， 分 别 顶 空 进 样 ， 记 
录 色 谱 图 ， 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ， 均 应 符合 规定 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105 干燥 3 小时, 减 失重 量 不 
得 过 5.0%( 通 则 0831) 。 

炽 灼 残 酒 ” 取 本 品 2.0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 1%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 酒 项 下 遗留 的 残渣 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】 乙 酰基 含量 低 于 42.0% 的 照 本 法 测定 。 

取 本 品 约 2. 0g， 精 密 称 定 ， 置 锥 形 瓶 中 ， 加 丙酮 100ml 
和 水 10ml， 密 塞 ， 用 磁力 搅拌 器 搅拌 至 完全 溶解 ， 精 密 加 
人 和 氢 氧 化 钠 滴定 液 (1. 0mol/L)30ml， 继 续 搅拌 30 分 钟 ， 加 
热 水 100ml， 冲 洗 锥 形 瓶 内 壁 ， 再 继续 搅拌 2 分 钟 ， 放 冷 ， 
加 酚 栈 指示 液 2 一 3 滴 ， 用 硫酸 滴定 液 (0. 5mol/L) 滴 定 至 终 
点 ， 并 将 滴定 结果 用 空白 试验 校正 。 每 lml 硫酸 滴定 液 
(0. 5mol/L) 相 当 于 43. 05mg 的 C; H;O。 

乙酰 基 含 量 高 于 42. 0% 的 照 本 法 测定 。 

取 本 品 约 2. 0g， 精 密 称 定 ， 置 锥 形 瓶 中 ， 加 二 甲 基 亚 碘 
30ml 和 丙酮 100ml， 窗 塞 ， 用 磁力 搅拌 器 搅拌 16 小 上 时， 精密 加 
和 人 和 氢 氧 化 钠 滴定 液 (1. 0mol/1L)30ml， 继 续 搅 拌 6 分 钟 ， 静 置 60 
分 钟 ， 加 热 水 100ml， 冲 洗 锥 形 瓶 内 壁 ， 再 继续 搅拌 2 分 钟 ， 
放 冷 ， 加 酚 本 指示 液 4 一 5 滴 ， 用 盐酸 滴定 液 (0. 5mol/L) 滴 定 至 
终点 ， 精 密 滴 加 过 量 的 盐酸 滴定 液 (0. 5molIL)0.5ml， 搅 拌 5 分 
钟 ， 静 置 30 分 钟 ， 用 和 氢 氧化 钠 滴定 液 (0. 5mol/L) 滴 定 至 粉红 
色 ， 并 将 滴定 结果 用 空白 试验 校正 。 每 lml 盐酸 滴定 液 
(0. 5mol/L) 相 当 于 21. 525mg 的 CG H3; O。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 释 放 阻 滞 剂 和 包 衣 材料 等 。 

【贮藏 了】 密封 保存 。 

【标示 】 以 mPa，' s 或 Pa s 为 单位 标明 黏度 。 


* 639 ， 


醋 酸 钠 


翰 下 4 中 国药 典 2015 年 版 


醋 酸 钠 
Cusuanna 


Sodium Acetate 


CH;s NaO; » 3H;O 136.08 
[6131-90-4] 

本 品 常用 结晶 碳酸 钠 和 醋酸 反应 后 ， 滤 过 、 蒸 发 、 冷 
却 、 结 晶 、 常 温和 干燥 而 制 成 。 按 干燥 品 计算 ， 含 醋酸 钠 
(C: Hs NaO; ) 不 得 少 于 99. 0%。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 结 唱 或 白色 结晶 性 粉末 ， 微 带 酝 
酸味 。 

本 品 在 水 中 易 溶 ， 

【鉴别 】 了 (1) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 图 谱 一 致 
(通则 0402) 。 

(2) 本 品 的 水 溶液 显 钠 盐 和 醋酸 盐 的 鉴别 反应 (通则 0301) 。 

【检查 】 碱 度 ” 取 本 品 适 量 ， 加 水 溶解 并 稀释 成 每 lml 
中 含 无 水 醋酸 钠 30mg 的 溶液 ， 依 法 测定 (通则 0631)，pH 
值 应 为 7. 5~9. 2。 

氢化 物 取 本 品 适 量 ( 相 当 于 无 水 醋酸 钠 0.2g)， 依 法 
检查 (通则 0801)， 与 标准 氧化 钠 溶 液 7. 0ml 制 成 的 对 照 溶 
液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0. 035%)。 

硫酸 盐 ” 取 本 品 适 量 ( 相 当 于 无 水 醋酸 钠 10g)， 依 法 检 
查 ( 通 则 0802)， 与 标准 硫酸 钾 溶 液 5. 0ml 制 成 的 对 照 溶 液 
比较 ， 不 得 更 浓 (0. 005%)。 

水 中 不 溶 物 ” 取 本 品 适量 (相当 于 无 水 醋酸 钠 20g)， 加 
水 150ml， 煮 沸 后 置 水 浴 上 加 热 1 小 时 ， 合 人 经 105C 和 干燥 
至 恒 重 的 3 号 垂 熔 寺 雹 ， 滤 过 ， 并 用 水 洗涤 滤器 和 残渣 3 
次 ，105"C 干燥 至 恒 重 ， 遗 留 残渣 不 得 过 10mg(0. 05%)。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 120C 干 燥 至 恒 重 , 减 失 重量 应 
为 38.0%% 一 41.0%， 如 为 无 水 醋酸 钠 ， 减 失重 量 不 得 过 
1.0% (通则 0831) 。 

钙 盐 和 镁 盐 取 本 品 适量 (相当 于 无 水 醋酸 钠 0. 2g)， 
加 水 20ml 溶解 ， 加 6mol/L 氨 氧 化 钻 溶液 2ml、 草 酸 铁 试 液 
2ml 与 12%% 磷酸 氧 二 钠 溶 液 2ml， 在 5 分 钟 内 不 得 发 生 
浑浊 。 

钾 盐 ” 取 本 上 品 适量 (相当 于 无 水 醋酸 钠 3. 0g) ， 加 水 5ml 
溶解 ， 加 新 制 的 5% 酒石酸 氨 钠 溶液 0. 4ml，5 分 钟 内 不 得 
发 生 浑 浊 。 

铁 盐 ” 取 本 品 适 量 ( 相 当 于 无 水 醋酸 钠 1.0g)， 加 水 
25ml 溶解 ， 依 法 检查 (通则 0807) ， 与 标准 铁 溶液 1. 0ml 制 
成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 (0.001%%) 。 

重金 属 ” 取 本 品 适 量 ( 相 当 于 无 水 醋酸 钢 2. 0g)， 加 水 
23ml 溶解 ， 加 稀 醋 酸 2ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 
含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 


。640 ， 


砷 盐 取 本 品 适量 (相当 于 无 水 醋酸 钠 0.7g)， 加 水 
25ml 溶解 ， 加 盐酸 5ml， 依 法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 
符合 规定 (0. 0003%)。 

【含量 测定 】 取 经 120C 干 燥 至 恒 重 的 本 品 约 60mg， 精 
密 称 定 ， 加 冰 醋 酸 25ml 溶解 ， 加 结晶 紫 指 示 液 2 滴 ， 用 高 
毛 酸 滴定 液 (0. 1Imol/L) 滴 定 至 溶液 显 蓝 色 ， 并 将 滴定 的 结 
果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 的 高 氧 酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 相 
当 于 8. 203mg 的 C; H, NaO， 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ，pH 值 调节 剂 和 组 冲剂 等 。 

贮藏 3 密闭， 在 阴凉 干燥 处 保存 。 


醋酸 羟 丙 甲 纤维 素 琥珀 酸 栈 
Cusuan Qiangbingjia Xianweisu Huposuanzhi 


Hypromellose Acetate Succinate 


[71138-97-1] 

本 品 为 羟 丙 甲 纤维 素 的 醋酸 、 琥 珀 酸 混合 酯 。 按 干燥 品 
计算 ， 含 甲 氧 基 为 12.0% 一 28.0%% ，2- 羟 两 氧 基 为 4.0%~ 
23.0%， 乙 酰基 为 2.0% 一 16.0%， 焉 珀 酰基 为 
4.0%~28.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 淡 黄 色 粉 末 或 颗粒 ， 无 臭 ， 无 味 。 

本 品 在 乙醇 、 水 中 不 溶 ， 在 甲醇 、 丙 酮 中 溶解 ， 冷 水 中 
溶 胀 成 澄清 或 微 浑浊 的 胶体 溶液 . 

黏度 ” 取 本 品 2.00g( 预 先 干 燥 ) ， 加 氢 氧 化 钠 溶液 使 成 
100g， 振 摇 30 分 钟 。 在 20C 士 0. 1 依法 测定 (通则 0633 第 
二 法 )， 黏 度 为 标示 值 的 80% 一 120%。 

描 检查】 乙酸 、 琥 珀 酸 取 本 品 0.102g， 精 密 称 定 ， 置 
锥 形 瓶 中 ， 精 密 加 入 磷酸 盐 溶液 ( 取 0.02mol/L 磷酸 二 氧 钾 
溶液 ， 用 lmol/ 工 氢 氧 化 钠 溶液 调 pH 值 至 7.5)4. 0ml， 搅 
拌 2 小 时 ， 加 磷酸 溶液 ( 取 1. 25mol/L 磷酸 1m1， 置 50ml 量 
瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 名)4. 0m1， 强 力 振 播 ， 离 心 ， 上 
清 液 作为 供 试 品 溶液 ， 精密 称 取 琥 珀 酸 0. 13g， 置 100ml 量 
瓶 中 ， 加 水 适量 ， 振 摇 使 完全 溶解 ， 加 水 至 刻度 ， 摇 名， 作 
为 琥珀 酸 贮备 溶液 ， 取 加 有 水 20ml 的 100ml 量 瓶 ， 称 重 ， 
精密 加 入 冰 酝 酸 2ml， 再 称 重 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 精 
密 量 取 6ml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 ， 作 
为 乙酸 贮备 溶液 ， 精密 量 取 乙酸 贮备 溶液 和 琥珀 酸 贮备 溶液 
各 4.0ml， 置 同一 25ml 量 瓶 中 ， 用 流动 相 稀释 至 刻度 ， 摇 
名 ， 作 为 对 照 溶液 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (通则 0512) 试 验 。 
以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ， 以 0.02mol/L 磷酸 二 
氢 钾 溶液 (用 6mol/L 磷酸 溶液 调 pH 值 至 2.8) 为 流动 相 ， 
流速 每 分 钟 1ml， 检 测 波长 为 215nm。 取 对 照 溶液 10nl， 注 
入 液 相 色谱 仪 ， 按 通 珀 酸 峰 计算 ， 理 论 板 数 不 得 少 于 8000。 
取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 10x1， 注 入 液 相 色 谱 仪 ， 按 下 式 
计算 乙酸 和 琥珀 酸 总 量 不 得 过 1,0%%。 
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乙酸 含量 二 0. 0768CWa/W) (rua /rsa) 
式 中 Wi 为 乙酸 贮备 溶液 中 冰 醋 酸 量 ，mg; 
W 为 供 试 品 的 取样 量 ，mg; 
rua、Tsa 为 供 试 品 溶液 、 对 照 溶液 中 乙酸 的 峰 面积 。 
琥珀 酸 含量 ==1. 28CWs/Wus) (rus /rss) 
式 中 Ws 为 方 珀 酸 贮备 溶液 中 琥珀 酸 量 ，mg; 
Wus 为 供 试 品 取样 量 ，mg; 
rus 、rss 为 供 试 品 溶液 、 对 照 溶液 瑟 珀 酸 的 峰 面 积 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ,在 105 干燥 1 小 时 , 减 失 重量 不 
得 过 5.0% (通则 0831)。 

炽 灼 残 各 ” 取 本 品 1g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 残 
渣 不 得 过 0.2%。 

重金 属 “ 取 炽 灼 残 潭 项 下 遗留 的 残渣 ， 依 法 检查 (通则 
0821)， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 ， 取 本 品 1.0g8， 加 氨 氧 化 钙 1. 0g， 混 合 ， 加 水 搅 
拌 均匀 ， 干 燥 后 ， 先 用 小 火 灼 烧 使 炭化 ， 再 在 500 一 600TC 
炽 灼 使 完全 灰 化 ， 放 冷 ， 加 盐酸 5ml 与 水 23ml， 依 法 检查 
(通则 0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0002%% ) 。 

【含量 测定 】 乙 酰基 和 琥珀 酰基 照 高 效 液 相 色谱 法 ( 通 
则 0512) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适应 性 试验 ” 同 乙酸 、 正 珀 酸 项 下 。 

测定 法 ” 取 本 品 12. 4mg， 精 密 称 定 ， 置 锥 形 瓶 中 ， 精 
密 加 入 1.0mol/L 氧 氧 化 钠 溶 液 4.0ml， 搅拌 4 小时， 加 
1. 25mol/L 磷酸 溶液 4. 0ml 使 pH 值 为 3 或 略 少 ， 强 力 振 摇 ， 
用 滤 膜 (0. 22pnm) 滤 过 ， 滤 液 作为 供 试 品 溶液 ， 取 乙 酸 、 琥 珀 
酸 项 下 的 对 照 溶液 作为 对 照 溶液 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 
照 溶液 各 10xl， 注 人 液 相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 按 下 式 计算 。 

栈 酸 含量 A==0. 0768CWh /Wu) roa /ra) 
式 中 Wh 为 乙酸 贮备 液 中 冰 醋 酸 量 ，mg; 
Wu 为 供 试 品 取样 量 ，mg; 
ruA、rsA 为 供 试 品 溶液 、 对 照 溶液 醋酸 峰 面 积 。 
乙酰 基 含 量 =0. 717(A 一 Ar) 
式 中 A 为 上 述 测 得 的 醋酸 总 含量 ; 
Aree 为 乙酸 、 琥 珀 酸 项 下 游离 醋酸 含量 。 
总 琥珀 酸 含 量 =1. 28(Ws/Wu) (rus /rss) 
式 中 Ws 为 下 珀 酸 溶 液 中 政 珀 酸 量 ，mg; 
Wu 为 供 试 品 取 样 量 ，mg; 
rus、Tss 为 供 试 品 溶液 、 对 照 溶液 政 珀 酸 的 峰 面积 。 
琥珀 酰基 含量 ==0. 856(S 一 Sree) 
式 中 5S 为 上 述 测 得 的 焉 珀 酸 总 含量 ; 
Sree 为 乙酸 、 政 珀 酸 项 下 游离 政 珀 酸 合 量 。 

注 : 实验 完毕 后 ， 色 谱 柱 用 水 - 乙 且 (1 : 1) 的 混合 液 冲 
洗 60 分 钟 ， 再 用 甲醇 冲洗 60 分 钟 ， 色 谱 柱 保存 在 甲醇 中 。 

甲 氧 基 和 2- 羟 两 氧 基 。 甲 氧 基 ” 取 本 品 ， 依 法 测定 ( 通 
则 0712)， 如 采用 第 二 法 (容量 法 )， 取 本 品 ， 精 密 称 定 ， 测 
得 的 甲 氧 基 量 (%) 扣 除 羟 丙 氧 基 量 (%) 与 (31/75 X0.93) 的 
乘积 ， 即 得 。 


糊 精 


2- 凑 丙 氧 基 ” 取 本 品 ， 依 法 测定 (通则 0712)， 即 得 。 
【类 别 】 药 用 辅料 ， 包 衣 材 料 。 、 

【贮藏 】 密 封 保存 。 

【 标示】 以 mPa，s 或 Pa，s 为 单位 标明 夭 度 。 


糊 精 
Hujing 
Dextrin 


[9004-53-9] 
本 品系 由 淀粉 或 部 分 水 解 的 淀粉 ， 在 干燥 状态 下 经 加 热 
改 性 而 制 得 的 聚合 物 。 
【性 状 〗 本 品 为 白色 或 类 白色 的 无 定形 粉末 ; 无 臭 ， 
味 微 甜 。 
本 品 在 沸水 中 易 溶 ， 在 乙醇 或 乙醚 中 不 溶 。 


【鉴别 】 取 本 品 10% 的 水 溶液 lml， 加 碘 试 液 1 滴 ， 
即 显 紫 红色 。 
【检查 】 酸度 ” 取 本 品 5. 090g， 加 水 50ml， 加 热 使 溶解 ， 


放 冷 ,加 酚 枉 指示 液 2 滴 与 气 氧 化 钠 滴 定 液 (0.1mol/L) 
2. 0ml， 应 显 粉红 色 。 

还 原 糖 ” 取 本 上 品 2.0g， 加 水 100ml， 振 摇 5 分 钟 ， 更 
置 ， 滤 过 ; 取 滤 液 50ml， 加 碱 性 酒石酸 铜 试 液 50ml， 者 沸 
3 分钟 ， 用 105 仿 恒 重 的 垂 熔 玻 璃 增 吉 滤 过 ， 滤 渣 先 用 水 、 
再 用 乙醇 、 最 后 用 乙醚 分 次 洗涤 ， 在 105%C 干 燥 2 小 时 ， 遗 
留 的 氧化 亚 铜 不 得 过 0. 20g。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105C 干 燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 
得 过 10.0%( 通 则 0831)。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0841)， 遗 留 
残渣 不 得 过 0. 5%，。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 渣 项 下 遗留 的 残 酒 ， 依 法 检查 (通则 
0821 第 二 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

铁 盐 取 本 品 2.0g， 炽 灼 灰 化 后 ， 残 酒 加 盐酸 lml 与 
硝酸 3 滴 ， 置 水 洽 上 蒸发 至 近 于 ， 放 冷 ， 加 盐酸 lml 使 溶 
解 ， 用 水 移 至 50ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ; 精密 
量 取 10ml， 依 法 检查 (通则 0807)， 与 标准 铁 溶 液 2. 0ml 制 
成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 深 (0. 005 %)。 

微生物 限度 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106)， 每 1g 供 试 品 中 需 氧 菌 总 数 不 得 过 1000 个 ， 霉 菌 和 
酵母 菌 总 数 不 得 过 100cfu， 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 填 充 剂 和 黏合 剂 等 。 

【贮藏 】 密闭， 在 干燥 处 保存 。 
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妥 所 酸 


屿 氨 酸 
Xie’ ansuan 


Valine 


见 二 部 品种 正文 。 
【类 别 】 药 用 辅料 ， 增 溶剂 和 冻 干 保 护 剂 等 。 


薄 荷 脑 
Bohenao 
I-Menthol 


CH; 


OH 


Hi3C” CH; 
Cio HzoO 156. 27 
[1490-04-6] 或 [89-78-1] 

本 品 为 -1- 甲 基 -4- 异 丙 基 环 已 醇 -3， 系 自 展 形 科 植 物 薄 
荷 Mentha haplocalyx Briq. 的 新 鲜 芭 和 时 经 水 蒸气 蒸 馆 、 
冷冻 、 重 结晶 制 得 。 含 Cl。HzoO 〇 应 为 95. 0%~105.0%。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 针 状 或 棱柱 状 结晶 或 白色 结晶 性 粉 
末 ; 有 薄荷 的 特殊 香气 ， 味 初 辛 、 后 清凉 。 乙 醇 溶液 显 中 人 性 
反应 。 

本 品 在 乙醇 、 三 氯 甲 烷 、 乙 醚 中 极 易 溶解 ， 在 水 中 极 微 
溶解 。 
熔点 ”本 品 的 熔点 为 42 一 44'C (通则 0612) 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 ， 精 密 称 定 ， 加 乙醇 溶解 并 定量 稀释 制 
成 每 1ml 约 含 0. 1g 的 溶液 ， 依 法 测定 (通则 0621)， 比 旋 度 
应 为 一 49" 至 一 50"。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 lg， 加 硫酸 20ml 使 溶解 ， 即 显 橙 红 
色 ，24 小 时 后 析出 无 洲 荷 脑 香气 的 无 色 油 层 ( 与 磨 香 草 酚 的 
区 别 )。 

(2) 取 本 品 50mg， 加 冰 醋 酸 1ml 使 溶解 ， 加 硫酸 6 滴 与 
硝酸 1 滴 的 冷 混合 液 ， 仅 显 淡 黄 色 (与 麻 香 草 酚 的 区 别 ) 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ， 精 密 称 定 ， 加 无 水 乙 
醇 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 约 含 50mg 的 溶液 ， 作 为 供 试 
品 溶液 ， 精密 量 取 薄 荷 脑 对 照 品 适 量 ， 加 无 水 乙醇 溶解 并 定 
量 稀释 制 成 每 1ml 约 含 薄荷 脑 0. 5mg 的 溶液 ， 作 为 对 照 品 
溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 ， 其 中 柱 温 为 110C ， 取 
对 照 品 溶液 lkl 注入 气相 色谱 仪 ， 调 节 检 测 灵 敏 度 ， 使 主 成 
分 色谱 峰 的 峰 高 为 满 量程 的 20% ~30%; 再 精密 量 取 供 试 
品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 lyl， 分别 注 人 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 
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谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 2 倍 。 供 试 品 色谱 图 中 如 有 杂质 
峰 ， 各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 品 溶液 的 主峰 面积 
(1.0%)。 

不 挥发 物 ” 取 本 品 2g8， 置 已 干燥 至 恒 重 的 蒸发 员 中 ， 
在 水 浴 上 加 热 ， 使 缓 缓 挥 散 后 ， 在 105C 干燥 至 恒 重 ， 遗 留 
残渣 不 得 过 1mg。 

重金 属 及 有 害 元 素 照 铝 、 锅 、 砷 、 尔 、 铀 测定 法 ( 通 
则 2321) 测 定 ， 铅 不 得 过 百 万 分 之 五 ; 锅 不 得 过 千 万 分 之 
三 ; 砷 不 得 过 百 万 分 之 二 ; 素 不 得 过 于 万 分 之 二 ; 铜 不 得 过 
百 万 分 之 二 十 。 

【 含 最 测定 】 照 气相 色谱 法 (通则 0521) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 交 联 键 合 聚 乙 二 醇 为 固 
定 相 的 毛细 管 柱 ; 柱 温 120' ; 进 样 口 温度 250C ， 检 测 器 
温度 250'C ; 分 流 比 10 : 1。 理 论 板 数 按 薄荷 脑 峰 计算 应 不 
低 干 10 000。 

测定 法 ” 取 本 品 10mg， 精 密 称 定 ， 置 10ml 量 瓶 中 ， 加 
无 水 乙醇 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 精 密 量 取 lpl， 注入 气 


相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ; 另 取 薄 荷 脑 对 照 品 ， 同 法 测定 。 按 
外 标 法 以 峰 面 积 计算 ， 即 得 。 
【类 别 〗 药 用 辅料 ， 矫 味 剂 和 芳香 剂 等 。 
【贮藏 】 密 封 ， 置 阴凉 处 。 
磷酸 
Linsuan 
Phosphoric Acid 
HiPO, 98. 00 
[7664-38-2] 


本 品 含 HPO, 应 为 85. 0%~90.0% (g/g)。 

【性 状 〗 本 品 为 元 色 、 透 明 的 黏 币 状 液体 ， 有 腐蚀 性 ; 
能 与 水 或 乙醇 互 溶 。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (通则 0601) 约 为 1.7。 

【鉴别 】 本 品 显 磷酸 盐 的 鉴别 反应 (通则 0301) 。 

【检查 】 溶 液 的 河清 度 与 颜色 取 本 品 1. 0g， 加 水 15ml 
摇 匀 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902) ， 溶 液 应 澄清 无 色 。 

氨 沉 淀 物 取 本 品 1.0g， 加 水 15ml， 加 氨 试 液 12ml， 
溶液 应 无 浑浊 产生 。 

次 磷酸 和 亚 磷 酸 取 本 品 1. 0g， 加 水 15ml， 加 硝酸 银 
试 液 bml， 水 浴 加 热 5 分 钟 ， 溶 液 应 无 浑浊 产生 。 

碱 性 磷酸 盐 取 本 品 lml， 加 乙醚 6ml 和 乙醇 2ml， 溶 
液 应 无 浑浊 产生 。 

硝酸 盐 ” 取 本 品 2. 6g， 加 水 3, 5ml， 依 次 加 靛 胭脂 试 液 
0. 1ml 和 硫酸 5ml， 溶 液 所 呈 蓝 色 在 1 分 钟 内 不 消失 。 

氧化 物 取 本 品 2. 0g， 依 法 检查 (通则 0801)， 与 标准 
氨 化 钠 溶 液 10.0ml 制 成 的 对 照 液 比较 , 不 得 更 浓 
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(0.005%)。 

硫酸 盐 取 本 品 2.0g， 依法 检查 (通则 0802)， 与 标准 
硫酸 钾 溶 液 2. 0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0. 01%)。 

铁 盐 ” 取 本 品 2.0g， 加 水 30ml， 播 匀 ， 量 取 3. 0ml， 
依法 检查 (通则 0807)， 与 标准 铁 溶液 1. 0ml 制 成 的 对 照 液 
比较 ， 不 得 更 深 (0. 005%)。 

重金 属 ” 取 本 品 1.08， 加 氨 试 液 1. 6ml， 加 水 稀释 至 
25ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 含 重金 属 不 得 过 百 万 
分 之 十 。 

砷 盐 ” 取 本 品 1.0g&， 加 盐酸 5ml 与 水 22ml， 依 法 检查 
(通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0002%)。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 1.0g， 精 密 称 定 ， 加 水 120ml， 
加 麻 香 草 酚 本 指示 液 0.5ml， 用 和 毛 氧 化 钠 滴 定 液 (lmol/L) 滴 
定 。 每 1ml 氧 氧化 钠 滴 定 液 (1molML) 相 当 于 49.00mg 的 
Hi PO, 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ，pH 值 调节 剂 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 


磷酸 二 和 氨 钾 
Linsuan Erqingjia 


Potassium Dihydrogen Phosphate 


KH:PO， 136. 09 
[7778-77-0] 

本 品 按 干 燥 品 计算 ， 含 KH:PO, 不 得 少 于 99.0%。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 结 晶 或 白色 结晶 性 粉末 或 颗粒 或 块 
状 物 ;无 臭 。 

本 品 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 几乎 不 溶 。 

【鉴别 〗 本 品 的 水 溶液 显 钙 盐 与 磷酸 盐 的 鉴别 反应 (通则 
0301)。 

【检查 】 酸 度 取 本 品 1.0g8， 加 水 20ml 溶解 后 ， 依 法 
测定 (通则 0631)，pH 值 应 为 4. 2 一 4. 5。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 1. 0g， 加 水 10ml 溶解 ， 
依法 检查 (通则 0901 与 通则 0902) ， 溶 液 应 澄清 无 色 ， 如 显 
浑浊 ， 与 1 号 浊 度 标准 液 ( 通 则 0902) 比较 ， 不 得 更 浓 。 

氢化 物 ” 取 本 品 5.0g， 依 法 检查 (通则 0801) ， 与 标准 
氢化 钠 溶 液 5. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 001%)。 

硫酸 盐 取 本 品 3.3g， 依 法 检查 (通则 0802)， 与 标准 
硫酸 钾 溶 液 1, 0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0.003%)。 

碳酸 趟 ” 取 本 品 2.0g， 加 水 10ml， 者 沸 ， 冷 却 后 ， 加 
盐酸 2ml， 应 无 气泡 产生 。 

缩合 磷酸 盐 ” 取 本 品 2.0g， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 溶 
解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 量 取 5. 0ml 置 纳 氏 比 色 管 中 ， 加 稀 
醋酸 1. 0ml， 加 醋酸 -醋酸 钠 溶 液 ( 取 1moVL 氢 氧 化 钠 溶液 
17ml， 加 稀 醋酸 40ml， 用 水 稀释 至 100ml)5. 0ml， 加 水 使 成 


磷 酸 钉 


15ml， 加 所 化 饥 试 液 2ml， 播 名 ,在 25 士 2C 放 置 15 分 
钟 ， 不 得 发 生 浑浊 。 

水 中 不 溶 物 取 本 品 10. 0g， 加 热 水 100ml 使 溶解 ， 用 
预先 恒 重 的 4 号 垂 熔 玻 璃 寺 塌 滤 过 ， 沉 淀 用 热 水 200ml 分 
10 次 洗涤 ， 于 105 人 干燥 2 小时， 遗留 残渣 不 得 过 20mg 
(0.2%)。 

还 原 物质 取 本 品 5. 0g， 加 新 沸 放 冷 的 水 溶解 并 稀释 
至 50. 0ml， 量 取 5. 0ml， 加 稀 硫 酸 5ml 及 高 锰 酸 钾 滴 定 液 
(0. 02molL)0. 25ml， 在 水 浴 加 热 5 分 钟 ， 溶 液 的 紫红 色 不 
得 消失 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 105C 干 燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 
得 过 0.2%( 通 则 0831) 。 

铁 盐 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 20ml 溶解 ， 加 10% 磺 基 水 杨 
酸 溶液 2ml， 摇 名， 加 氨 试 液 5ml， 摇 匀 ， 如 显 色 ， 与 用 标 
准 铁 溶液 (通则 0807)1. 0ml 同 法 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 
深 (0.001%)。 

重金 属 ” 取 本 品 2.0g， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 
含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 23ml 溶解 后 ， 加 盐酸 5ml， 
依法 检查 (通则 0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0002%)。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 2. 5g， 精 密 称 定 ， 加 新 沸 过 的 冷 
水 100ml 溶解 后 ， 照 电位 滴定 法 (通则 0701)， 用 氢 氧 化 钠 滴 
定 液 (Imol/L) 滴 定 。 每 lml 的 毛 氧 化 钠 滴定 液 (lmol/L) 相 当 
于 136. 1mg 的 KH:PO, 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ，pH 值 调节 剂 和 缓冲 剂 等 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 


磷 酸 钉 


Linsuangai 


Calcium Phosphate 


Cas (PO,): 310.18 
[7758-87-4] 
本 品 按 炽 灼 品 计算 ， 含 磷酸 钙 以 Ca 计 ， 应 为 
34.0%~40.0%。 
【性 状 〗 本 品 为 白色 或 类 白色 粉末 。 
本 品 在 水 中 几乎 不 溶 ， 在 稀 盐 酸 或 稀 硝酸 中 溶解 。 
【鉴别 】(1) 取 本 品 约 0. 5g， 加 稀 硝 酸 使 溶解 ， 加 钻 酸 
狠 试 液 ， 温 热 ， 生 成 黄色 沉淀 。 
(2) 本 品 应 显 钙 盐 的 鉴别 反应 (1) (通则 0301) 。 
【检查 】 气 化物 取 本 品 0.25g， 加 稀 硝酸 50ml 使 溶 
解 ， 必 要 时 用 不 含 氯 离子 的 滤纸 滤 过 ， 取 续 滤 液 10ml， 置 
25ml 纳 氏 比 色 管 中 ， 加 硝酸 银 试 液 1ml， 加 水 稀释 至 25ml， 
扬名， 照 氯 化 物 检查 法 (通则 0801), 与 标准 氧化 钠 溶 液 
7. 0ml 同 法 制 得 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0. 14%)。 
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硫酸 盐 取 本 品 0.40g， 加 稀 盐 酸 4ml 使 溶解 ， 加 水 使 
成 100ml， 滤 过 ， 取 续 滤 液 25ml， 置 50ml 纳 氏 比 色 管 中 ， 
照 硫酸 盐 检 查 法 (通则 0802) ， 与 标准 硫酸 钾 溶 液 5. 0ml 同 
法 制 得 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 5%)。 

氟 化 物 “精密 称 取经 105C 干燥 1 小 时 的 氟 化 钠 
221mg， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 适量 使 溶解 ， 加 缓冲 液 ( 取 
枸 橡 酸 钠 73. 5g， 加 水 250ml 使 溶解 ， 即 得 )50, 0ml， 加 水 
稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 即 得 气 标 准 溶液 (每 1ml 相当 于 1mg 
的 F) 。 

称 取 本 品 2. 0g， 置 带 搅拌 子 的 塑料 烧杯 中 ， 加 水 20ml 
与 盐酸 3. 0ml， 搅 拌 使 溶解 ， 加 缓冲 液 50. 0ml， 滤 过 ， 用 水 
约 15ml 清洗 滤纸 和 滤器 3 次 ， 合 并 洗 液 和 滤液 ， 加 水 使 成 
100.0ml， 以 所 离子 选择 电极 为 指示 电极 ， 银 - 氯 化 银 电极 
(以 3mol/L 氧化 钾 溶 液 为 盐 桥 溶液 ) 为 参 比 电极 ， 将 指示 电 
极 和 参 比 电极 插入 液 面 ， 搅 拌 ， 约 每 隔 1 分 钟 ， 加 入 气 标 准 
溶液 150y1、200py1、250pl 和 300p1， 使 供 试 品 中 加 入 气 离 子 
分 别 为 150pg、350pg、600pg 和 900pg。 分 别 读 取 电位 响应 
值 (mV)， 以 供 试 品 溶液 中 氟 离 子 含量 (yg/ml) 的 对 数 (logC) 
为 z 轴 ， 对 电位 响应 值 (y 轴 ) 做 标准 曲线 并 计算 回归 方程 ， 
读 取 标准 曲线 在 x 轴 上 截 距 的 绝对 值 即 为 每 1ml 供 试 品 溶液 
中 的 气 离 子 含量 CCjyg) 的 对 数 (logC)， 按 下 式 计算 供 试 品 中 
的 氟 化 物 含量 (%%)， 即 得 。 


氟 化 物 含量 %% 一 


式 中 C 为 每 1ml 供 试 品 溶液 中 的 氟 离 子 含量 ，ng; 
W 为 供 试 品 的 称 重 ，g。 

本 品 含 所 化物 不 得 过 0.0075% ， 应 符合 规定 。 

还 原 性 物质 ” 取 本 品 10. 0g， 加 稀 硫酸 100. 0ml 搅 匀 后 ， 
滤 过 ， 取 续 滤 液 50.0ml， 加 高 锰 酸 钾 滴 定 液 (0.02mol/L) 
0. 10ml， 水浴 加 热 5 分 钟 ， 溶 液 的 紫红 色 不 得 消失 。 

氧化 性 物质 ” 避 光 操作 。 取 本 品 1.0g， 加 稀 硫 酸 
100. 0ml 搅 匀 后 ， 滤 过 ， 取 续 滤 液 50. 0ml， 置 纳 氏 比 色 管 
中 ， 加 碘化钾 0.2g， 加 1%% 淀 粉 溶液 2ml， 播 色 ， 立 即 与 新 
制 的 间 氯 过 氧 葵 甲 酸 乙醇 溶液 (每 1ml 中 含 间 毛 过 氧 苯 甲 酸 
10pg)1. 0oml， 置 纳 氏 比 色 管 中 ， 加 稀 硫酸 至 50ml， 自 “加 
碘化钾 0.2g” 起 ， 同 法 制 成 的 对 照 溶 液 比较 ,颜色 不 得 
更 深 。 

酸 中 不 溶 物 取 本 品 约 2.0g， 精 密 称 定 ， 加 稀 盐 酸 
25ml， 加 热 使 溶解 ， 用 干燥 至 恒 重 的 4 号 垂 熔 卉 塌 滤 过 ， 残 
渣 用 热 水 洗涤 至 滤液 不 含 氯 化 物 后 ， 在 105C 干燥 至 恒 重 ， 
遗留 残 漆 不 得 过 0. 2%。 

水 中 溶解 物 ” 取 本 品 约 2.0g， 精 密 称 定 ， 加 水 100. 0ml， 
置 水 浴 上 加 热 30 分 钟 ， 放 冷 ， 加 水 适量 补充 至 原 体 积 ， 搅 拌 并 
滤 过 ， 精 密 量 取 续 滤液 50ml， 置 干燥 至 恒 重 的 蒸发 骨 中 ， 置 水 
浴 上 蒸 干 ， 于 120'C 干 燥 至 恒 重 ， 遗 留 残渣 不 得 过 0. 5%。 

钢 盐 ” 取 本 品 0. 50g， 加 水 10ml， 加 热 ， 滴 加 盐酸 使 深 
解 ， 再 加 盐酸 2 滴 使 过 量 ， 滤 过 ， 取 滤液 加 硫酸 钾 试 液 
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lml，15 分 钟 内 不 得 产生 浑浊 。 

炽 灼 失重 ” 取 本 品 1,0g， 精 密 称 定 ， 在 800C 炽 灼 30 
分 钟 ， 减 失重 量 不 得 过 8. 0%。 

铅 取 本 品 约 0.2g， 精 密 称 定 ， 置 50ml 量 瓶 中 ， 用 确 
酸 溶液 (1 一 100) 溶 解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 溶 
液 ; 分 别 男 取 标 准 铅 溶液 (每 lml 中 相当 于 10pg 的 Pb) 适 
量 ， 用 硝酸 溶液 (1 一 100) 稀 释 制 成 每 1ml 中 含 0ng、10ng、 
20ng、30ng、40ng、50ng 的 对 照 品 溶液 。 取 供 试 品 溶液 和 
对 照 品 溶液 ， 以 石墨 炉 为 原子 化 器 ， 照 原子 吸收 分 光 光 度 法 
(通则 0406 第 一 法 )， 在 283. 3nm 的 波长 处 测定 ， 计 算 ， 即 
得 。 含 铅 不 得 过 0. 0005%。 

砷 盐 取 本 品 0.67g， 加 水 23ml 溶解 后 ， 加 盐酸 5ml， 
依法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0003%%) 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0.6g， 精密 称 定 ， 加 稀 盐 酸 
10ml， 必 要 时 加 热 使 溶解 ， 冷 却 ， 定量 转移 至 100ml 量 瓶 
中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 扬 匀 ; 精密 量 取 10ml， 加 水 50ml， 
滴 加 氨 试 液 至 怡 出 现 沉 淀 后 ， 再 滴 加 稀 盐酸 至 沉淀 恰 溶 解 ， 
精密 加 入 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴定 液 (0. 05moVL)25ml， 加 热 
煮沸 3 分 钟 ， 放 冷 ， 加 氮 - 氯 化 贸 缓 冲 液 4pH10. 0)10ml 与 铬 
黑 工 指示 剂 少许 ， 用 锌 滴定 液 (0. 05mol/L) 滴 定 至 紫色 ， 并 
将 结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴 定 液 
(0. 05mol/L)? 相 当 于 2. 004mg 的 Ca。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 填 充 剂 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 


磷酸 氨 二 钠 


Linsuan Qing’erna 
Disodinm Hydrogen Phosphate Dodecahydrate 


Nas HPO, + 12H,O 358.14 
[10039-32-4] 
本 品 按 干 燥 品 计算 ， 含 Nas HPO, 不 得 少 于 98. 0%。 
【性 状 】 本 品 为 无 色 或 白色 结晶 或 块 状 物 ; 无 丘 ; 常温 
置 空气 中 易 风 化 。 
本 品 在 水 中 易 溶 ， 在 乙醇 中 几乎 不 溶 。 
【上 鉴别】 本 品 的 水 溶液 显 钠 盐 与 磷酸 盐 的 鉴别 反应 (通则 
0301) 。 
【检查 】 碱 度 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 20ml 溶解 后 ， 依 法 
测定 (通则 0631) ，pH 值 应 为 9. 0 一 9. 4。 
溶液 的 漠 清 度 与 颜色 取 本 品 1.0g， 加 水 10ml, 充分 
振 摇 使 溶解 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 应 澄 
清 无 色 。 
氢化 物 取 本 品 5. 0g， 依 法 检查 (通则 0801)， 与 标准 
氢化 钠 溶 液 5. 0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0.001% ) 。 
硫酸 盐 取 本 品 2.0g， 依 法 检查 (通则 0802)， 与 标准 
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硫酸 钾 溶 液 2. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 01%)。 

碳酸 盐 ” 取 本 品 2.0g， 加 水 10ml， 考 沸 ， 冷却 后 ， 加 
盐酸 2ml， 应 无 气泡 产生 。 

水 中 不 溶 物 ” 取 本 品 20. 0g， 加 热 水 100ml 使 溶解 ， 用 
经 105 人 干燥 至 恒 重 的 4 号 垂 熔 南 塌 滤 过 ， 沉淀 用 热 水 
200ml 分 10 次 洗涤 ， 在 105C 干 燥 2 小 时 ， 遗留 残渣 不 得 过 
l0mg(0. 05%)。 

还 原 物 质 取 本 品 5. 0g， 加 新 沸 过 的 冷水 溶解 并 稀释 
至 50ml, 摇 匀 ， 量 取 5. 0ml, 加 稀 硫酸 5ml 与 高 锰 酸 钾 滴 定 
液 (0. 02mol/1)0.25ml， 在 水 浴 加 热 5 分 钟 ， 溶 液 的 紫红 色 
不 得 消失 。 

磷酸 二 氨 钠 取 含 量 测定 项 下 测定 结果 并 按 下 式 计 算 ， 
含 磷酸 二 氢 钠 应 不 得 过 2. 5%。 


N;— Ns 
N= X100% 


干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 130'C 干燥 至 恒 重 ， 减 失重 量 应 
为 55.0%% 一 64.0% (通则 0831) 。 

铁 盐 取 本 品 0.50g， 加 水 20ml 使 溶解 ， 加 盐酸 溶液 
(1 一 2)1ml 与 10%% 磺 基 水 杨 酸 溶液 2ml， 摇 名， 加 和 氨 试 液 
5ml， 播 色 ， 如 显 色 ， 与 标准 铁 溶 液 (通则 0807)1. 0ml 用 同 
一 方法 制 成 对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 (0.0022%% ) 。 

重金 属 ”到 本 品 2.0g， 加 水 15mli 溶解 后 ， 加 盐酸 适量 
调节 溶液 pH 值 约 为 4， 加 醋酸 盐 缓冲 液 (pPH3.5)2ml 与 水 
适量 使 成 25ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 )， 含 重金 属 不 
得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 取 本 品 1.0g， 加 水 23ml 溶解 后 ， 加 盐酸 5ml， 
依法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0002%)。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 4. 0g， 精 密 称 定 ， 加 新 沸 过 的 冷 
水 25ml 溶解 后 ， 精 密 加 入 盐酸 滴定 液 (l1mol/L) 25ml， 照 电 
位 滴定 法 (通则 0701)， 用 和 毛 氧 化 钠 滴 定 液 (lmol/L) 滴 定 ， 
记录 第 一 突 牙 点 消耗 氢 氧 化 钠 滴 定 液 体积 Ni 与 第 二 突 跃 点 
消耗 氢 氧 化 钠 滴 定 液 总 体积 N:， 以 第 一 个 突 跃 点 消耗 的 毛 
氧化 钠 滴定 液体 积 计算 含量 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校 
正 N;。 每 lml 盐酸 滴定 液 (lmol/L) 相 当 于 142.0mg 的 
Naz HPO, 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ，pH 值 调 节 剂 和 缓冲 剂 等 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 


磷酸 毛 二 钾 
Linsuan Qing’erjia 


Dipotassium Hydrogen Phosphate 


K, HPO, 174. 18 
[7758-11-4] 
本 品 按 干 燥 品 计算 ， 含 K; HPO, 不 得 少 于 99. 0%。 
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【性 状 〗】 本 品 为 无 色 或 白色 结晶 性 粉末 或 颗粒 或 块 状 物 ; 
无 臭 ! 具 引 湿性 。 

本 品 在 水 中 极 易 溶解 ， 在 乙醇 中 几乎 不 溶 。 

【鉴别 】 本 品 的 水 溶液 显 钾 盐 与 磷酸 盐 的 鉴别 反应 (通则 
0301)。 

【检查 】 碱 度 ” 取 本 品 1.0g， 加 水 20ml 溶解 后 ， 依 法 
测定 (通则 0631) ，pH 值 应 为 8. 5 一 9. 6。 

溶液 的 油 清 度 与 颜色 取 本 品 1. 0g， 加 水 10ml 溶解 ， 
依法 检查 (通则 0901 与 通则 0902) ， 湾 液 应 澄清 无 色 。 

氢化 物 取 本 品 1.5g， 依 法 检查 (通则 0801)， 与 标准 
氯 化 钠 溶液 6. oml 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 (0. 004%% ) 。 

硫酸 盐 ” 取 本 品 2.0g， 加 水 溶解 使 成 约 40ml， 用 盐酸 
调节 pH 值 至 微 酸性 (pH 委 6)， 依 法 检查 (通则 0802) ， 与 标 
准 硫酸 钾 溶 液 3.4ml 制 成 的 对 照 液 比较 , 不 得 更 浓 
(0.017% ) 。 

碳酸 盐 取 本 品 2.08， 加 水 10ml， 者 沸 ， 冷 却 后 ， 加 
盐酸 2ml， 应 无 气泡 产生 。 

缩合 磷酸 盐 取 本 品 2.0g， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 溶 
解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 量 取 5. 0ml 置 纳 氏 比 色 管 中 ， 加 稀 
醋酸 1. 0ml 与 醋酸 -醋酸 钠 溶 液 ( 取 lmol/L 氢 氧 化 钠 溶 液 
17ml， 加 稀 醋 酸 40ml， 加 水 使 成 100ml) 5. 0ml， 加 水 使 成 
15ml]， 加 氯 化 钢 试 液 2ml， 摇 名, 在 25C 士 2C 放 置 15 分 
钟 ， 不 得 产生 浑浊 。 

水 中 不 溶 物 “” 取 本 品 10. 0g， 加 热 水 100ml 使 溶解 ， 用 
已 恒 重 的 4 号 垂 熔 玻 璃 夫 塌 滤 过 ， 沉 淀 用 热 水 200ml 分 10 
次 洗涤 ， 在 105C 干 燥 2 小时， 遗留 残渣 不 得 过 2mg 
( 0.02%)。 

还 原 物质 ” 取 本 品 5. 0g， 加 新 沸 过 的 冷水 溶解 并 稀释 
至 50. 0ml， 量 取 5. 0ml， 加 稀 硫 酸 5ml 与 高 锰 酸 钾 滴 定 液 
(0. 02mol/L)0, 25ml， 在 水 浴 加 热 5 分 钟 ， 溶 液 的 紫红 色 不 
得 消失 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 130 人 干燥 至 恒 重 ， 减 失重 量 不 
得 过 2.0%( 通 则 0831) 。 

铁 盐 取 本 品 1.0g， 加 水 20ml 溶解 后 ， 加 盐酸 溶液 
(1 一 2)1ml 与 10% 磺 基 水 杨 酸 溶液 2ml， 扬 匀 ， 加 氨 试 液 
5ml， 摇 名， 如 显 色 ， 与 标准 铁 溶 液 (通则 0807) 1. 0ml 用 同 
一 方法 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 (0. 001%)。 

钠 取 本 品 1.00g， 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 水 溶解 并 稀释 
至 刻度 ， 播 勾 ， 作 为 供 试 品 贮备 液 ， 精 密 量 取 供 试 品 贮备 液 
5ml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 
溶液 ; 另 取经 100 一 105 它 干燥 3 小 时 的 氢化 钠 0. 5084g， 
置 100ml 量 瓶 中 ， 用 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 
对 照 品 溶液 I， 精密 量 取 对 照 品 溶液 工 2.5ml 置 100ml 
量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 扬 匀 ， 作 为 对 照 品 溶液 
(50pg/ml， 以 Na! 计 ); 精密 量 取 供 试 品 贮备 液 5ml 及 对 
照 品 溶液 1ml 同 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
播 匀 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 取 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 ， 
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以 火焰 为 原子 化 器 ， 照 原子 吸收 分 光 光 度 法 (通则 0406 
第 二 法 )， 在 589nm 的 波长 处 测定 ， 设 对 照 品 溶液 的 读 
数 为 a， 供 试 品 溶液 的 读数 为 6，， 规 定 5 值 应 小 于 (a 一 6)。 
即 含 钠 不 得 过 0. 1%，。 

重金 属 取 本 品 2. 0g， 加 水 15ml 溶解 后 ， 用 盐酸 调节 
溶液 pH 值 约 为 4， 加 醋酸 盐 缓冲 液 (pH3. 5)2ml 与 水 适量 
使 成 25ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 ) ， 含 重金 属 不 得 过 
百 万 分 之 十 。 

原盐 取 本 品 1.0g， 加 水 23ml 溶解 后 ， 加 盐酸 5ml， 
依法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0002%)。 

细菌 内 毒素 ( 供 注射 用 ) 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 
1143)， 每 1mg 磷酸 氧 二 钾 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 1. 1EU。 

无 菌 ( 供 无 除 菌 工艺 的 无 菌 制剂 用 ) ” 取 本 品 ， 依 法 检查 
(通则 1101) ， 应 符合 规定 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 3g， 精 密 称 定 ， 加 新 沸 过 的 冷水 
50ml 溶解 后 ， 照 电位 滴定 法 (通则 0701)， 用 硫酸 滴定 液 
(0. 5mol/L) 滴定 。 每 lml 硫酸 滴定 液 (0.5mol/L) 相 当 于 
174. 2mg 的 K; HPO, 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ，pH 值 调节 剂 和 组 冲剂 等 。 

【贮藏 》 密 封 ， 在 干燥 处 保存 。 


磷酸 氨 二 钾 三 水 合 物 
Linsuan Qing’erjia Sanshuihewu 


Dipotassium Hydrogen Phosphate Trihydrate 


K: HPO, + 3H2O 228.22 
[16788-57-1] 
本 品 按 干燥 品 计算 ， 含 K: HPO, 不 得 少 于 99.0%。 
性状】 本 品 为 无 色 或 白色 结晶 或 块 状 物 ; 具 引 湿性 。 
本 品 在 水 中 极 易 溶解 ， 在 乙醇 中 几乎 不 溶 。 
【鉴别 】 本 品 的 水 溶液 显 钾 盐 与 磷酸 盐 的 鉴别 反应 (通则 
0301) 。 
【检查 】 碱 度 ” 取 本 品 1.0g8， 加 水 20ml 溶解 后 ， 依 法 
测定 (通则 0631) ，pH 值 应 为 8. 9 一 9. 4。 
溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 1. 0g， 加 水 10ml 溶解 ， 
依法 检查 (通则 0901 与 通则 0902)， 溶 液 应 洪 清 无 色 。 
氮 化 物 ” 取 本 品 2. 5g， 依 法 检查 (通则 0801)， 与 标准 
氢化 钠 溶 液 5. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 002%)。 
硫酸 盐 ” 取 本 品 2.0g， 加 水 溶解 使 成 约 40ml， 用 盐酸 
调节 pH 值 至 微 酸性 (pH 委 6) ， 依 法 检查 (通则 0802) ， 与 标 
准 硫 酸 钾 溶液 2.0mi 制 成 的 对 照 液 比 较 ， 不 得 更 浓 
(0.01%), 
碳酸 盐 取 本 品 2.0g， 加 水 10ml1， 煮 沸 ， 冷 却 后 ， 加 
盐酸 2ml， 应 无 气泡 产生 。 
缩合 磷酸 盐 取 本 品 2.0g， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 溶 
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解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 量 取 5. 0ml， 置 纳 氏 比 色 管 中 ， 加 
稀 栈 酸 1. 0ml 与 醋酸 -醋酸 钠 溶液 ( 取 lmol/L 氨 氧 化 钠 溶液 
17ml， 加 稀 醋 酸 40ml， 加 水 使 成 100ml) 5.0ml， 加 水 至 
15ml， 加 氯 化 钢 试 液 2ml， 摇 义 ， 在 25'C 土 2 放置 15 分 
钟 ， 不 得 产生 浑浊 。 

水 中 不 溶 物 ” 取 本 品 10. 0g， 加 热 水 100ml 使 溶解 ， 用 
已 恒 重 的 4 号 垂 熔 玻 瑰 寺 翰 滤 过 ， 沉 淀 用 热 水 200ml 分 10 
次 洗涤 ,在 105C 干燥 2 小 时 ,遗留 残 漆 不 得 过 lmg 
( 0.01%)。 

还 原 物 质 取 本 品 5. 0g， 加 新 沸 过 的 冷水 溶解 并 稀释 
至 50. 0ml， 量 取 5. 0ml， 加 稀 硫 酸 5ml 与 高 锰 酸 钾 滴 定 液 
(0. 02mol/L)0.25ml， 在 水 浴 加 热 5 分 钟 ， 溶 液 的 紫红 色 不 
得 消失 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ， 在 180 干燥 至 恒 重 ， 减 失重 量 应 
为 22.0% 一 26.0%( 通 则 0831 ) 。 

铁 盐 取 本 品 1.08， 加 水 20ml 溶解 后 ， 加 盐酸 溶液 (1 
一 2)1ml 与 10% 磺 基 水 杨 酸 溶液 2ml， 摇 匀 ， 加 氨 试 液 5ml， 
摇 色 ， 如 显 色 ， 与 标准 铁 溶液 (通则 0807) 1. 0ml 用 同一 方 
法 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 (0. 001%)。 

钠 取 本 品 1.00g8， 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 水 溶解 并 稀 炙 
至 刻度 ， 播 勾 ， 作 为 供 试 品 贮备 液 ， 精 密 量 取 供 试 品 贮备 液 
5ml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 摇 匀 ， 作 为 供 试 品 
溶液 ; 另 取经 100~~105°C 干 燥 3 小 时 的 氯 化 钠 0. 5084g， 置 
100ml 量 瓶 中 ， 用 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 名， 作为 对 照 品 
溶液 1; 精密 量 取 对 照 品 溶液 工 2.5ml 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 
水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 作 为 对 照 品 溶液 和 (50ng/ml， 以 
Na 计 ); 精密 量 取 供 试 品 贮备 液 5ml 及 对 照 品 溶液 [lml 
同 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 作 为 对 照 品 溶 
液 。 取 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 ， 以 火焰 为 原子 化 器 ， 照 原 
子 吸收 分 光 光 度 法 (通则 0406 第 二 法 )， 在 589nm 的 波长 处 测 
定 ， 设 对 照 品 溶液 的 读数 为 a， 供 试 品 溶液 的 读数 为 6，， 规 定 
5 值 应 小 于 (a 一 5)。 即 含 钠 不 得 过 0. 1%。 

重金 属 取 本 品 2.0g， 加 水 15ml 溶解 后 ， 用 盐酸 调节 
溶液 pH 值 约 为 4， 加 醋酸 盐 缓 冲 液 (pH3.5)2ml 与 水 适量 
使 成 25ml， 依 法 检查 (通则 0821 第 一 法 ) ， 含 重金 属 不 得 过 
百 万 分 之 十 。 

砷 盐 取 本 品 2.0g， 加 水 23ml 溶解 后 ， 加 盐酸 5ml， 
依法 检查 (通则 0822 第 一 法 ) ， 应 符合 规定 (0. 0001%)。 

细菌 内 毒素 ( 供 注射 用 ) 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 
1143)， 每 lmg 磷酸 氧 二 钾 三 水 合 物 中 含 内 毒素 的 量 应 小 
于 1.1EU。 

无 菌 ( 供 无 除 菌 工艺 的 无 菌 制剂 用 ) 
(通则 1101) ， 应 符合 规定 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 3. 8g， 精 密 称 定 ， 加 新 沸 过 的 冷 
水 50ml 溶解 后 ， 照 电位 滴定 法 (通则 0701) ， 用 硫酸 滴定 液 
(0.5moML) 滴定 。 每 1ml 硫酸 滴定 液 (0. 5molL) 相当 于 
174. 2mg 的 K; HPO, 。 
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【类 别 】 药 用 辅料 ，pH 值 调节 剂 和 缓冲 剂 等 。 
【贮藏 密封 ， 在 干燥 处 保存 。 


磷酸 毛 二 铵 
Linsuan Qing’er’an 


Diammonium Hydrogen Phosphate 


(NH,): HPO， 132. 06 
[7783-28-0] 

本 品 由 碳酸 铵 或 液 氨 中 和 磷酸 再 经 浓缩 、 结 晶 、 干 燥 而 
得 。 含 (NH,): HPO, 应 为 96.0%% 一 102.0%%。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 或 白色 结晶 或 结晶 性 粉末 。 

本 品 在 水 中 易 溶 ， 在 丙酮 或 乙醇 中 不 溶 。 

【鉴别 】 本 品 的 水 溶液 显 敏 盐 与 磷酸 盐 的 鉴别 反应 (通则 
0301) 。 

【检查 】 碱 度 ” 取 本 品 0.10g， 加 水 10ml 溶解 后 ， 依 法 
测定 (通则 0631)，pH 值 应 为 7.6 一 8. 2。 

水 中 不 溶 物 ” 取 本 品 20. 0g， 加 热 水 100ml 使 溶解 ， 用 
经 105C 干 燥 至 恒 重 的 4 号 垂 熔 寺 塌 滤 过 ， 残渣 用 热 水 
200ml 分 10 次 洗涤 后 ， 在 105C 干燥 2 小时， 遗留 残渣 不 得 
过 lmg(0. 005%% ) 。 

氢化 物 取 本 品 1.0g， 依 法 检查 (通则 0801)， 与 标准 
所 化 钠 溶液 4. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 004%)。 

硫酸 盐 取 本 品 0.20g， 依 法 检查 (通则 0802)， 与 标准 
硫酸 钾 溶 液 2. 0ml 制 成 的 标准 液 比较 ， 不 得 更 浓 (0. 1%)。 

铁 盐 取 本 品 1.0g， 加 水 15ml 使 溶解 ， 用 盐酸 溶液 
(1 一 2) 调 节 pH 值 为 2.0， 加 2% 抗坏血酸 溶液 1Iml、 醋 酸 - 
醋酸 钠 缓 冲 溶液 (pH4. 5)5ml、0. 2% 邻 二 氮 菲 溶液 Iml， 加 
水 稀释 至 50ml， 摇 名， 放置 15 分 钟 ， 如 显 色 ,与 标准 铁 溶 
液 ( 通 则 0807)2. 0ml 用 同一 方法 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 
深 (0.002%)。 

铅 盐 取 本 品 0. 20g 两 份 ， 分别 置 50ml 量 瓶 中 ， 一 份 
用 硝酸 溶液 (1 一 100) 溶 解 并 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 ， 作 为 供 试 品 
溶液 。 另 一 份 中 精密 加 入 标准 铅 溶液 [ 取 标 准 铅 溶液 (每 
lml 中 相当 于 10pg 的 Pb) 适 量 ， 用 硝酸 溶液 (1 一 100) 稀 释 
制 成 每 1ml 中 含 铅 0. 5pg 的 溶液 ] 2ml， 用 硝酸 溶液 (1 一 
100) 溶 解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 名 ， 作 为 对 照 品 溶液 。 取 供 试 品 
溶液 和 对 照 品 溶液 ， 照 原子 吸收 分 光 光 度 法 (通则 0406 第 二 
法 )， 以 石墨 炉 为 原子 化 器 ， 在 283. 3nm 的 波长 处 分 别 测定 
供 试 品 溶液 的 吸光 度 a 和 对 照 品 溶液 的 吸光 度 5，a 不 得 大 
于 6 一 a(0. 0005%)。 

砷 盐 取 本 品 0.67g， 加 水 23ml 溶解 后 ， 加 盐酸 5ml， 
依法 检查 (通则 0822 第 一 法 )， 应 符合 规定 (0. 0003%)。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0. 6g， 精 密 称 定 ， 加 新 沸 放 冷水 
40ml 使 溶解 ， 照 电位 滴定 法 (通则 0701)， 用 硫酸 滴定 液 


(0. 1mol/L) 滴定 。 每 1ml 硫酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 相当 于 
26. 42mg 的 (NH,), HPO, 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 缓 冲剂 和 泡 腾 剂 。 

【贮藏 】 密 封 保存 。 


磷酸 淀粉 钠 
Linsuan Dianfenna 


Sodium Starch Phosphate 


NaO—P—OR 


[53241-15-9] 

本 品 主要 是 以 薯 类 淀粉 为 原料 ， 添 加 磷酸 盐 并 用 氢 氧 化 
钠 调节 pH 值 后 ， 经 过 滤 、 干 燥 、 粉 碎 而 得 。 

【性 状 】 本 品 为 白色 粉末 ; 无 臭 。 

本 品 在 水 或 乙醇 中 均 不 溶解 。 

【鉴别 】》(1) 取 本 品 约 lg， 加 水 15ml， 煮 沸 ， 放 冷 ， 即 
成 半 透 明 类 白色 的 凝 胶 状 物 。 

(2) 取 本 品 约 0.1g， 加 水 20ml， 混 匀 ， 加 碘 试 液 数 滴 ， 
即 显 蓝 色 或 蓝 黑 色 ， 加 热 后 逐渐 褪色 。 

(3) 取 本 品 ， 在 偏光 显微镜 下 观察 ， 其 部 分 颗粒 的 偏光 
十 字 完 全 消失 。 

(4) 本 品 显 钠 盐 鉴别 (1) 的 反应 (通则 0301) 。 

(5) 取 本 品 2g， 置 铂金 寺 塌 中 ， 缓 缓 炽 灼 至 完全 炭化 ， 
在 300C 炽 灼 2 小 时 ， 放 冷 ， 加 水 10ml 使 溶解 ， 滤 过 ， 滤 
液 加 钥 酸 铵 硫酸 试 液 1Iml， 摇 匀 ， 再 加 毛 化 亚 锡 试 液 1 滴 ， 
扬名， 放置 10 分 钟 ， 溶 液 应 显 蓝 色 。 

【检查 】 酸度 ” 取 本 品 1.08， 加 水 100ml， 振 摇 ， 使 混 
句 ， 立 即 依法 测定 (通则 0631)，pH 值 应 为 4. 5~7. 0。 

粒度 ” 取 本 品 15.0g， 称 定 重 量 ， 依 法 检查 (通则 0982 
第 二 法 ) 。 能 通过 六 号 筛 的 样品 量 不 得 少 于 供 试 量 的 90%， 
不 能 通过 三 号 得 的 样品 量 不 得 过 供 试 量 的 0. 5%。 

干燥 失重 取 本 品 ， 在 105 人 干燥 5 小 时 , 减 失 重量 不 
得 过 15.0%% (通则 0831) 。 

灰分 取 本 品 约 1.0g， 置 炊 灼 至 恒 重 的 寺 吉 中 ， 精 密 
称 定 ， 缓 缓 炽 灼 至 完全 炭化 后 ， 逐 渐 升 高 温度 至 600 一 
700C ， 使 完全 灰 化 并 恒 重 ， 遗 留 的 灰分 不 得 过 0. 3%。 

铁 盐 取 本 品 0. 50g， 加 稀 盐酸 4ml 与 水 16ml， 振 摇 5 
分 钟 ， 滤 过 ， 用 水 少量 洗 桨 ， 合 并 滤液 与 洗 液 ， 加 过 硫酸 饶 
50mg， 用 水 稀释 成 35ml 后 ， 依 法 检查 (通则 0807)， 与 标准 
铁 溶 液 1. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 不 得 更 深 (0. 002%)。 

游离 磷酸 盐 取 本 品 0.10g， 加 水 100ml， 超 声 处 理 10 
分 钟 ， 滤 过 ， 取 续 滤 液 1. 0ml 加 水 稀释 成 20ml， 加 铝 酸 锭 
硫酸 试 液 4ml， 摇 匀 ， 再 加 氧化 亚 锡 试 液 0. 1ml， 扬 匀 ， 放 
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置 10 分 钟 ， 如 显 色 ， 与 标准 磷酸 盐 溶液 (精密 称 取 在 105°C 
干燥 2 小 时 的 磷酸 二 氧 钾 0.716g， 置 1000ml 量 瓶 中 ， 加 水 
溶解 并 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 精 密 量 取 1ml， 置 100ml 量 瓶 
中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 ， 即 得 )3.0ml， 加 水 稀释 至 
20ml， 用 同一 方法 制 成 对 照 溶液 比较 ， 不 得 更 深 (1. 5%)。 

二 氢化 硫 取 本 品 20.0g， 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 加 水 
200ml， 充 分 振 摇 ， 滤 过 ， 取 滤液 100ml， 加 淀粉 指示 液 
2ml， 用 碘 滴 定 液 (0. 005mol/L) 滴 定 ， 并 将 滴定 的 结果 用 空 
白 试 验 校正 。 消耗 的 碘 滴 定 液 (0. 005mol/L) 不 得 过 1. 25ml 
(0.004%),。 

氧化 物质 取 本 品 4.0g， 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 加 水 
50. 0ml， 密 塞 ， 振 播 5 分 钟 ， 转 人 50ml 具 塞 离心 管 中 ， 离 心 
至 澄清 ， 取 上 清 液 30. 0ml， 置 碘 量 瓶 中 ， 加 冰 醋 酸 lml 与 碘 
化 钾 1.0g， 密 塞 ， 播 匀 ， 置 暗 处 放置 30 分 钟 ， 加 淀粉 指示 液 
lml， 用 硫 代 硫酸 钠 滴 定 液 (0. 002mol/L) 滴 定 至 蓝 色 消失 ， 并 
将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 lml 硫 代 硫酸 钠 滴定 液 
(0. 002mol/L) 相 当 于 34pg 的 氧化 物质 (以 过 氧化 氨 Hz O; 计 )， 
消耗 的 硫 代 硫酸 钠 滴定 液 (0.002mol/L) 不 得 过 1.4ml 
(0.002%)。 

微生物 限度 ” 取 本 品 ， 依 法 检查 (通则 1105 与 通则 
1106)， 每 1g 中 需 氧 菌 总 数 不 得 过 1000cfu， 和 霉菌 和 酵母 菌 
总 数 不 得 过 100cfu， 不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ， 黏 合剂 等 。 

【贮藏 】 密 闭 ， 在 干燥 处 保存 。 


麻 香 草 酚 


Shexiangcaofen 


Thymol 


H3C、_ 信 、-OH 


Co HuaO 150. 22 
[89-83-8] 

本 品 为 5- 甲 基 -2- 异 丙 基 苯酚 。 含 Ci。H1is O 应 不 得 少 
于 98.0%。 

【性 状 王 本 品 为 无 色 结晶 或 名 色 结晶 性 粉末 。 

本 品 在 乙醇 、 三 氯 甲 烷 或 乙醚 中 极 易 溶 解 ， 在 冰 醋 酸 中 
易 溶 ， 在 液体 石蜡 、 碱 性 溶液 中 溶解 ， 在 水 中 微 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (通则 0612) 为 48 一 52'C 。 

【鉴别 】(1) 取 本 品 约 0.2g， 加 2mol/L 氢 氧 化 钠 溶 液 


。 648 。 


亲 部 2 关 
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2ml， 加 热 使 溶解 ， 加 三 毛 甲 烷 0.2ml， 水 浴 加 热 ， 即 显 
紫色 。 

(2) 取 本 品 约 2mg， 加 冰 酷 酸 1ml 溶解 后 ， 加 硫酸 
0. 15ml 和 硝酸 0. 05ml， 即 显 蓝 绿色 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (通则 
0402) 。 

【检查 了 酸度” 取 本 品 1. 0g8， 置 100ml 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 加 
水 20ml， 加 热 至 沸 使 溶解 ， 密 塞 ， 冷 却 后 ， 剧 烈 振 摇 1 分 钟 ， 
待 麻 香 草 酚 结晶 析出 后 ， 滤 过 ， 取 滤液 5ml， 加 甲 基 红 指示 
液 0.05ml 和 0. 01mol/L 氨 氧 化 钠 溶液 0.05ml， 即 显 黄色 。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 1. 0g， 加 2mol/L 氧 氧化 
钠 溶 液 10ml， 振 摇 使 溶解 ， 依 法 检查 (通则 0901 与 通则 
0902)， 洲 液 应 澄清 无 色 。 如 显 浑浊 ， 与 4 号 浊 度 标准 液 ( 通 
则 0902 第 一 法 比较， 不 得 更 浓 ;， 如 显 色 ， 与 要 红色 2 号 标 
准 比 色 液 ( 通 则 0901 第 一 法 ) 比 较 ， 不 得 更 深 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 0.1g， 置 10ml 量 瓶 中 ， 加 适量 乙醇 
使 溶解 ， 并 用 乙醇 稀释 至 刻度 ， 摇 名， 作为 供 试 品 溶液 ， 精 
密 量 取 lml， 置 100ml 量 瓶 中 ， 用 乙醇 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 
作为 对 照 溶液 ， 精 密 量 取 lml， 置 10ml 量 瓶 中 ， 用 乙醇 稀 
释 至 刻度 ， 摇 名， 作为 灵敏 度 溶 液 。 照 气相 色谱 法 (通则 
0521) 测定 ， 用 聚 乙 二 醇 为 固定 相 的 毛细 管 柱 (30m X 
0. 32mm，0. 50kpm，DB-Wax 柱 适用 )， 柱 温 以 80C 保持 2 
分 钟 ， 再 以 每 分 钟 8 升温 至 240'C ， 保 持 15 分 钟 ， 进 样 日 
温度 为 250'C ， 检 测 器 温度 为 280'C 。 取 灵敏 度 溶 液 lxl， 注 
人 气相 色谱 仪 ， 记 录 色 谱 图 ， 麻 香草 酚 色 谱 峰 信 品 比 不 小 于 
10。 再 精密 量 取 对 照 溶液 和 供 试 品 溶液 各 lxl， 分 别 注 人气 
相 色 谱 仪 ， 记录 色 谱 图 。 供 试 品 溶液 中 如 有 杂质 蜂 ， 各 杂质 
峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (1.0%)， 小 于 灵敏 
度 溶液 主峰 面积 0. 5 倍 的 峰 可 忽略 不 计 (0. 05%)。 

不 挥发 物 取 本 品 2.0g， 置 水 洽 上 加 热 挥发 后 ， 在 
105'"C 和 干燥 至 恒 重 ， 遗 留 残渣 不 得 过 lmg(0. 05%)。 

【含量 测定 〗 取 本 品 约 0. 1g， 精 密 称 定 ， 置 250ml 碘 瓶 
中 ， 加 入 lmoWL 氢气 化 钠 溶液 25ml， 振 播 使 溶解 ， 加 入 热 
盐酸 (1 一 2)20ml， 扬名， 立即 用 省 滴定 液 (0.05molL) 滴 定 
至 距 理论 终点 1~2ml 处 ， 加 热 溶 液 至 70~80'C ， 加 甲 基 橙 
指示 液 2 滴 并 继续 缓慢 滴定 至 红色 消失 ， 再 加 入 溴 滴定 液 
〈0. 05molL)2 滴 ， 振 播 约 10 秒 后 加 甲 基 橙 指示 液 1 滴 ， 振 
扬 ， 溶 液 如 显 红色 则 重复 上 述 步 又 继续 滴定 。 直 至 加 入 甲 基 
橙 指 示 液 1 滴 ， 振 揪 后 红色 消失 。 每 lml 溴 滴定 液 
《0.05mol/L) 相 当 于 3.755mg 的 Cio HeO。 

【类 别 】 药 用 辅料 ， 抑 菌 剂 等 。 

【贮藏 】》 庶 光 ， 密 封 保存 。 
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人 凝血 因子 区 效 价 测定 法 
人 血 白 蛋白 多 聚 体 测定 法 
人 血 白 蛋 白 铝 残 留 量 测定 法 
人 血小板 抗体 测定 法 ……………262 
人 血液 制品 中 糖 及 糖 醇 测定 法 … 233 
人 用 狂犬 病 疫苗 效 价 测定 法 
绒 促 性 素 生 物 测定 法 ……………… 168 
溶出 度 与 释放 度 测定 法 ………… 121 
溶液 颜色 检查 法 111 
融 变 时 限 检查 法 i1119 
肉 毒 抗 毒素 效 价 测定 法 ………… 267 
软膏 剂 ”“ 屯 襄 剂 pp 13 


S 


SV40 核酸 序列 检查 法 …………… 245 
三 氯 朱 本 本 463 
三 乙醇 胺 pp 461 
三 油 酸 山梨 坦 ( 司 盘 85) ………… 462 
色素 测定 法 指导 原则 ……………. 404 
山梨 酸 471 
山梨 酸 钾 pp 1471 
出 窒 酸 甘油 酯 472 
伤寒 Vi 多 糖分 子 大 小 测定 法 …… 259 
麻 香 草 酚 pp 648 
砷 盐 检 查 法 ppp 102 
渗透 压 摩尔 浓度 测定 法 …………… 78 
升 压 素 生 物 测 定 法 ………………… 166 
升 压 物质 检查 法 ppp， 157 
生长 激素 生物 测定 法 ………………… 172 
生物 测定 法 ppp 248 
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生物 活性 / 效 价 测定 法 …………… 262 
生物 活性 测定 法 pp， 160 
生物 检定 统计 法 pp 182 
生物 样品 定量 分 析 方 法 验证 指导 

生物 制品 国家 标准 物质 
es 
十 二 烷 基 硫酸 钠 pp 457 
十 六 本 458 
实验 动物 寄生 虫 学 检测 要 求 
实验 动物 微生物 学 检测 要 求 …… 284 
试剂 与 标准 物质 pp 291 
试 绷 人 训 二 全 2 丰 
鼠 IgG 残留 量 测定 法 …………… 257 
鼠 神 经 生长 因子 生物 学 活性 测定 法 


鼠 源 性 病毒 检查 法 ………………， 244 
1 
水 分 测定 法 “pp 103 
酸败 度 测 定 法 “pp 204 
羧 甲 淀粉 钠 RN 608 
羧 甲 纤维 素 钙 RN 606 
羧 甲 纤维 素 钠 RN 607 
缩 官 素 生 物 测定 法 “ppp 168 


肽 图 检查 法 pp 250 
碳 二 亚 胺 残留 量 测定 法 ……………… 239 
碳酸 丙烯 酯 635 
碳酸 氧 锦 e636 
糖浆 剂  20 
特定 生物 原材料 /动物 …………… 283 
甜菊 寨 563 
贴 高 齐 2 
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亲 部 2 关 
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W 


外 源 病毒 因子 检查 法 …………… 243 
外 源 性 DNA 残留 量 测定 法 ……… 250 
微 晶 虹 Ce 605 
微 晶 纤维 素 ppp， 601 
微粒 制剂 指导 原则 …………………-.，370 
微生物 检查 法 241 
维生素 局 测定 法 ………………….… 95 
维生素 A 测定 法 … 94 
维生素 记 正 珀 酸 聚 乙 二 醇 酯 ……… 580 
无 菌 检查 法 pp .. 136 
无 菌 检查 用 隔离 系统 验证 指导 原则 


无 水 枸 檬 酸 pp 475 
无 水 磷酸 氯 二 钠 pe， 476 
无 水 亚硫酸钠 pp 474 
无 特定 病原 体 鸡 胚 质量 检测 要 求 


无 细胞 百日咳 疫苗 鉴别 试验 ……: 257 
戊 二 醛 残 留 量 测定 法 …………… 239 
物理 常数 测定 法 pp 73 


吸附 白喉 疫苗 效 价 测定 法 ……… 264 
吸附 破 伤风 疫 菌 效 价 测定 法 …… 264 
吸入 制剂 … 和 
吸 人 制剂 微细 粒子 空气 动力 学 

特性 测定 法 e125 
稀 栈 酸 e595 
洗 剂 … a 
细胞 色素 C 活力 测定 法 ………… 166 
细菌 生化 反应 培养 基 …………… 287 


纤维 本 法 酯 … 


相对 密度 测定 法 pp 
新 生 牛 血清 检测 要 求 Moosororo soree. 


旋光 度 测定 法 … 


血液 制品 生产 用 人 血浆 病毒 核酸 


检测 技术 要 求 … 


亚 硫 酸 氨 钠 pe 
亚 硫 酸 毛 钠 测 定 法 
烟 酸 i 
烟 醇 腔 
盐酸 ome 上 
上 服用 制订 inrbrnaiti ni 
尝 包 有 pe iD 
洋 地 黄 生物 测定 法 
氧化 钙 iuon revit 
1 

所 从 名 

所 六 懂 诡 了 i 
药 包 材 通 用 要 求 指导 原则 ……… 


药材 和 饮片 检定 通则 ……… 


药品 洁净 实验 室 微生物 监测 和 
控制 指导 原则 ………… 
药品 晶 型 研究 及 晶 型 质量 控制 


药品 微生物 检验 替代 方法 验证 


指导 原则 


药品 微生物 实验 室 质量 管理 


指导 原则 
药品 杂质 分 析 指 导 原 则 ……………. 


药品 质量 标准 分 析 方 法 验证 
指导 原则 …… 


药物 引 湿性 试验 指导 原则 ……… 


药物 制剂 人 体 生物 利用 度 和 


生物 等 效 性 试验 指导 原则 …- 


470 


230 


371 


药 用 玻璃 材料 和 容器 指导 原则 … 415 
药 用 辅料 … ed 
药 用 辅料 功能 性 指标 研究 指导 原则 

pa 411 
液 状 石 鳝 ， we 5 
一 般 鉴别 试验 pp 34 
依 地 酸 二 钠 pe 523 
胰岛 素 生物 测定 法 ，………………………… 169 
乙醇 残留 量 测定 法 pp 238 
乙醇 量 测定 法 …… 89 
2- 乙 基 己 酸 测定 法 …………… 110 
乙 基 纤维 素 ， 9 
乙 基 纤维 素 水 分 散 体 ……………… 449 
乙 基 纤维 素 水 分 散 体 (B 型 ) …… 450 
乙 交 酯 丙 交 酯 共聚 物 (5050) 

( 供 注射 用 》 en. 445 
乙 交 酯 丙 交 酯 共聚 物 (7525) 

( 供 注 射 用 ) pe 446 
乙 交 酯 丙 交 酯 共聚 物 (8515) 

( 供 注 射 用 ) pe， 447 
乙酸 乙 酯 451 
乙醚 色 和 氨 酸 测定 法 …………… ， 230 
异 丙 醇 … 07 
异常 毒性 检查 法 “5 153 
抑 菌 效力 检查 法 pp 151 
易 炭 化 物 检查 法 ……… 9 ， 105 
荧光 分 光 光 度 法 pp 40 
硬 脂 山梨 坦 ( 司 盘 60) …………… 583 
丁 脂 酸 下 0 
硬 脂 酸 钙 84 
硬 脂 酸 聚 烃 氧 (40) 酷 …………… 586 
硬 脂 酸 镁 i586 
硬 脂 酸 锌 e585 
油 酸 聚 氧 乙 烯 酪 :529 
油 酸 山梨 坦 ( 司 盘 80) …………… 527 
油 酸 乙 酯 526 
油 酰 聚 氧 乙烯 甘油 酯 …………… 525 
游离 甲醛 测定 法 …………… 239 
玉米 淀粉 e488 
预 胶 化 羟 丙 基 淀 粉 ………………556 
原料 药物 与 制剂 稳定 性 试验 指导 原则 

… 354 
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月 桂山 梨 坦 ( 司 盘 20)…………………… 
月 桂 酰 聚 氧 乙 烯 (6) 甘 油 酯 ……: 
月 桂 酰 察 氧 乙烯 (8) 甘 油 酯 ……… 
月 桂 酰 聚 氧 乙 烯 (12) 甘 油 酯 …… 
月 桂 酰 聚 氧 乙 烯 (32) 甘 油 酯 …… 


质 检查 法 
折光 率 测定 法 .pe 
答 骑 有 
蔗糖 八 醋 酸 柄 pe 
站 


蔗糖 硬 脂 酸 酷 ……… 
正 电 子 类 放射 性 药品 质量 控制 
指导 原则 pp 
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脂肪 与 脂肪 油 测 定 法 ………………… 
纸 色谱 法 和 
看 学 碌 训 
指示 剂 与 指示 液 “pp 
制剂 通则 
制药 用 水 eweomiiiee crib 
制药 用 水 电导 率 测定 法 ………… 
制药 用 水 中 总 有 机 碳 测定 法 ……… 
质粒 丢失 率 检查 法 ……… 
炽 灼 残渣 检查 法 


中 药材 DNA 条 形 码 分 子 鉴定 法 


EY 
中 药 其 他 方法 
中 药 生物 活性 测定 指导 原则 …… 


中 药 有 害 残 留 物 限 量 制 定 指导 
项 网 es 
中 药 中 银 . 铬 、 铁 . 钢 元 素 测 定 


… 402 


指导 原则 庆生 
中 药 中 真菌 毒素 测定 指导 原则 … 
重金 属 检查 法 sooaoooesoon oonodoroass 


注射 剂 、 oid 
注射 剂 安 全 性 检查 法 应 用 指导 


je 
注射 剂 有 关 物 质 检查 法 …………… 


柱 色 谱 法 ……… 


锥 入 度 测定 法 pp 


和 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 
紫 氧 化 铁 ， 


棕榈 山梨 坦 ( 司 盘 40) 
棕 氧 化 铁 “es 


组 氨 酸 pp， 


组 胺 类 物质 检查 法 “ppp 


i 


最 低 装 量 检查 法 pp 
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Acacia 阿拉 伯 胶 和 
Acetic Acid 栈 酸 和 


Activated Charcoal (For Injection) 


Agar 琼脂 

Alanine 丙 氨 酸 

Alginic Acid 海藻 酸 

Aluminium Magnesium Silicate 硅 酸 镁 铅 


Aluminum Sulfate 硫酸 铅 ee 


Ammonium Sulfate 硫酸 贸 
Anhydrous Calcium Hydrogen Phosphate 


Anhydrous Citric Acid 无 水 枸 橡 酸 PE 
Anhydrous Sodium Carbonate 无 水 碳酸 钠 ……………… 


Anhydrous Sodium Sulfite 无 水 亚硫酸钠 
Arabino Galactan 阿拉 伯 半 屯 聚 糖 


Arginine 精 氨 酸 
Asparagine 门 冬 酰胺 
Aspartame 阿 司 帕 坦 pp 
Aspartic Acid 门 冬 氨 酸 ee 


B 


Benzalkonium Chloride 蔡 扎 握 铵 
Benzalkonium Bromide 葵 扎 溴 匀 


Benzyl Alcohol 茶 甲 醇 


Benzyl Hydroxybenzoate 羟 茶 苹 醒 和 
Betacyclodextrin 售 他 环 糊 精 pe 
Black Ferric Oxide 黑 氧 化 铁 ee 
Borax 确 砂 ee 
Brown Ferric Oxide 棕 氧 化 铁 “ pe 
ButyL Aleohdl 证 于 前 oseni nan nn 
Butylated Hydroxytoluene 二 丁 林 羟基 甲 莱 ……………… 
Butylparaben” 关 森 丁 酯 ee 


Calcium Chloride 人 氯 化 钙 
Calcium Glycerophosphate 甘油 磷酸 钙 


吉 训 2 其 
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516 
638 


541 
605 
， 581 
， 496 
.… 554 
”562 
589 
* 590 


477 
475 
476 
* 474 
515 
637 
473 


+ 515 


473 


518 
518 
“'» 519 
574 
545 
591 
600 
601 
* 582 
489 
452 
570 


”592 
… 492 


Calcium Oxide 氧化 钙 


Calcium Phosphate “磷酸 钉 pp 
Calcium Stearate 硬 脂 酸 钙 … 
Calcium Sulfate 硫酸 杀 ee 
Caprylic Acid 辛酸 
Caramel 焦 糖 PTE 


Carbomer 卡 波 姆 


Carbomer Copolymer 卡 波 姆 共聚 物 ………………… 
Carbon Dioxide ”二 氧化 碘 ee 
Carboxymethylcellulose Calcium ” 羧 甲 纤维 素 钙 
Carboxymethylcellulose Sodium “” 羧 甲 纤维 素 钠 


Carnauba Wax 巴西 棕榈 蜡 


Cellacefate 纤维 醋 法 柄 ee 


Cellulose Acetate 醋酸 纤维 素 
Cetostearyl Alcohol 十 六 十 八 醇 


Cetyl Alcohol 二 六 本 
Chitesan 党 吝 粮 eri 
Chlorobutanol 三 握 叔 丁 醇 


Chlorocresol 和 握 甲 酚 


Cholesterol 胆固醇 ……… 
Citric Acid 枸 橡 酸 ee 


Clove Leaf Oil 丁香 茎 叶 油 


Clove Oil 丁香 油 ee 
Cocoa Butter 可 可 脂 TT 


Colloidal Silicon Dioxide 胶 态 二 氧化 硅 
Compressible Sugar 可 压 性 茂 糖 


Croscarmellose Sodium ” 交 联 其 甲 纤维 素 钠 ……………: 
Crospovidone 交 联 聚 维 酮 TR 
Cyclomethicone 环 甲 基态 酮 eon, 


D 


Dextrates 淀粉 水 解 塞 糖 … 


Dextrin 糊 精 


Diammonium Hydrogen Phosphate ”磷酸 氯 二 铵 
Dilute Acetic Acid 稀 醋 酸 oo 
Dilute Phosphoric Acid 稀 磷 酸 pp 


Diluted Hydrochloric Acid 稀 盐 酸 
Dimethicone 二 甲 硅油 


Dimethyl Sulfoxide 二 甲 茹 亚 碘 ee 和 
Dipotassium Hydrogen Phosphate 磷酸 氨 二 钾 


Dipotassium Hydrogen Phosphate Trihydrate 
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543 
643 
584 
589 
513 
597 
* 498 
499 
456 


ses 606 
和 607 


* 487 
508 
* 639 
" 458 
458 
511 
463 
. 594 
540 
533 
459 
459 
493 
* 546 
* 493 
504 
505 
517 
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Disodium Edetate ” 依 地 酸 二 钠 
Disodium Hydrogen Phosphate Anhydrous 


Disodium Hydrogen Phosphate Dodecahydrate 


侈 酸 毛 二 铀 i 
DL-Tartaric Acid 。 DL- 酒石酸 … ee 


E 


Egg Yolk Lecithin 蛋黄 卵 磷脂 ………… 


Egg Yolk Lecithin (For Injection) 


蛋黄 卵 磷 脂 ( 供 注射 用 ) 


Enterosoluble Vacant Gelatin Capsules 


肠 溶 明胶 空心 胶 寺 ns 
* 452 
Ethyl Acetate 乙酸 乙 酯 ah 


Ethanol 乙醇 


Ethyl Acrylate and Methyl Methacrylate Copolymer 
Dispersion 丙烯 酸 乙 酯 - 甲 基 丙 烯 酸 甲 酯 共聚 物 


”526 
Ethylcellulose 乙 基 纤维 素 和 pp 


Ethyl Oleate 油 酸 乙醚 


Ethylcellulose Aqueous Dispersion 


Ethylcellulose Aqueous Dispersion Type B 


Ethylparaben 凑 茶 乙 酯 ee 
Eugenol 丁香 酚 ee 


Fructose 果糖 oreooono or aon oo aoe ao or roo oo anor 
Fumaric Acid 窗 马 酸 ee 


G 


Gilig Acid 没食子 酸 ee 
Gelatin for Capsules ” 胶 避 用 明 胺 ee 
… 504 
Glyeerol 壮 箱 和 
和 490 
Glyceryl Behenate “ 山 风 酸 甘 油 本 
* 493 


Glacial Acetic Acid 冰 醋 酸 


Glycerol (For Injection) ”甘油 ( 供 注 射 用 ) 


Glycine 甘氨酸 


H 


Hard Fat 混合 脂肪 酸 甘油 酯 ( 硬 脂 ) …………… 
Histidine 组 胃酸 pe 
Hydrochloric Acid 盐酸 
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”523 


476 


644 
552 


577 


578 


512 


451 


496 


449 


449 


450 


569 
460 


522 
599 


514 
547 


489 


472 


575 
532 
542 


Hydrogenated Castor (Oil 和 氧化 龙 麻 油 pp 
. 537 
Hydroxyethyl Cellulose 羟 乙 纤维 素 pp 
Hydroxypropyl Betadex 羟 丙 基 倍 他 环 糊 精 …………………p 
Hydroxypropyl Cellulose 羟 丙 纤维 素 
* 566 


Hydrogenated Soybean Oil 氧化 大 豆油 


Hypromellose “ 羚 两 甲 纤维 素 


Hypromellose Acetate Succinate 


Hypromellose Phthalate 


羟 丙 甲 纤维 素 邻 茶 二 甲酸 酯 … 


I 


Isopropyl Alcohol 异 丙 醇 


Kaolia 自 陶 主 ee ee 


Lactose 乳糖 

Lanolin 羊毛 脂 

Laurocapram 月 桂 氮 莹 酮 
Lauroyl Macrogolglycerides (6) 


月 桂 酰 聚 氧 乙烯 (6) 甘 油 酯 


Lauroyl Macrogolglycerides(8) 


月 桂 酰 聚 氧 乙烯 (8) 甘 油 醋 


Lauroyl Macrogolglycerides(12) 


月 桂 酰 聚 氧 乙 烯 (12) 甘 油 酯 … ee 


Lauroyl Macrogolglycerides(32) 


月 桂 酰 聚 氧 乙烯 (32) 甘 油 酯 pe 
， 540 
Light Liquid Paraffin 轻 质 液 状 石蜡 pp 
， 535 
”575 


Leucine 亮 氨 酸 


Light Magnesium Oxide 轻 质 氧化 镁 
Liquid Paraffin 液 状 石蜡 
Low-Substituted Hydroxypropyl Cellulose 


L-Malic Acid L- 苹 果 酸 oo 
42 


-Menthol 薄荷 脑 


M 


Macrogol 300(For Injection) 


Macrogol 400” 聚 乙 二 醇 400 pp 


Macrogol 400(For Injection) 
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538 


564 
568 
567 


640 


567 


507 


501 


，524 
”506 
”481 


484 


486 


482 


483 


536 


512 
520 


611 
612 


613 
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Macrogol 600” 聚 乙 二 醇 600 PN 616 
Macrogol 1000” 聚 乙 二 醇 1000 pe 609 
Macrogol 1500“” 聚 乙 二 醇 1500 pp 610 
Macrogol 4000 ” 聚 乙 二 醇 4000 pp 615 
Macrogol 6000” 聚 乙 二 醇 6000 pp 617 
Magnesium Chloride 氯化镁 pp 594 
Magnesium Oxide 氧化 链 pp 544 
Magnesium Stearate 硬 脂 酸 镁 …………… 586 
Magnesium Trisilicate 三 硅 酸 镁 …… e463 
Maize Starch” 玉米 淀粉 e488 
Maleic Acid 马 来 酚 语 ni 3 
Malic Acid DLL- 苹 果 酸 519 a 
Maltodextrin 麦芽 糊 精 509 Potassium Bicarbonate 碳酸 毛色 ee 631 
Maltol 麦芽 酚 509 Potassium Chloride 人 氯 化 钊 pp， 509; 
Maltose 麦芽糖 510 Potassium Dihydrogen Phosphate 磷酸 二 氧 钾 ………….…，64: 
Methacrylic Acid Copolymer 工 “ 聚 甲 丙烯 酸 铵 酯 工 …… 627 Potassium Hydroxide 氨 氧 化 钾 pe 53! 
Methacrylic Acid CopolymerT 聚 甲 丙烯 酸 狂 酯 贡 …… 627 Potassium Nitrate ”硝酸 钾 5 
Methylcellulose 甲 基 纤维 素 和 p 500 Potassium Sorbate 山梨 酸 色 ee 47; 
Methylparaben ” 卷 茶 甲 酯 eeeeeoeeenionnnrnntertt 572 Potato Starch 马铃薯 淀粉 eee 474 
Microcrystalline Cellulose 微 晶 纤维 素 ………………………… 601 Povidone K30 育 维 酮 K30 ppp 63( 
Microcrystalline Wax 微 晶 糟 PN 605 Powdered Cellulose 粉 状 纤维 素 ene 54t 
Pregelatinized Hydroxypropyl Starch 

Pregelatinized Starch ” 预 胶 化 淀粉 pp 5 
Propionic Acid 两 酸 eo 491 
Propylene Carbonate 碳酸 丙烯 酯 enet,,，63: 
Propylene Glycol 丙二醇 pe 49! 
Propylene Glycol (For Injection) ”丙二醇 ( 供 注射 用 ) ……: 


Polyacrylic Resin NN” 聚 丙 烯 酸 树 脂 62( 
Polyethylene Oxide 育 氧 己 焰 en, 62! 
Polyoxyl (40) Stearate 硬 脂 酸 聚 烃 氧 (40) 酯 ………… 58( 
Polyoxyl (35) Castor Oil 聚 氧 乙烯 (35) 药 麻油 ……… 62! 
Polyoxyl Oleate ” 油 酸 聚 氧 乙烯 本 es 52! 
Polysorbate 20” 聚 山梨 本 20 pp 61! 
Polysorbate 40” 聚 山梨 酯 40 pp 621 
Polysorbate 60。” 聚 山梨 酯 60 eo 62 
Polysorbate 80 “” 聚 山 梨 酯 80 pe 62. 
Polysorbate 80(For Injection) 

聚 山梨 醋 80( 供 注射 用 ) pp 62， 
Polyvinyl Alcohol 聚 乙烯 醇 . 


N 


Nicotinamide ” 烟 酰 胺 pp 551 
Nicotinic Acid 烟 酸 和 552 


O 


Oleoyl Macrogolglycerides ” 油 酰 聚 氧 乙烯 甘油 酯 …… 525 
Olive Oil 橄榄 油 和 637 
Oxyquinoline Sulfate 硫酸 凑 唑 呆 e590 


Propylparaben 券 茶 丙酮 57 
Purified Water 纯化 水 ee 51 
Purple Ferric Oxide 紫 氧 化 铁 pp 59 


P R 


Paraffin 石 赋 ee 498 
Pectin 果 胶 521 
Phosphoric Acid 区 酸 pp 642 
Poloxamer 188 泊 洛 沙 姆 188 pp 530 
Poloxamer 407 泊 洛 沙 姆 407 pp 531 
Poly(lactide-co-glycolide) (5050) (For Injection) 

乙 交 醋 丙 交 酯 共 诗 物 (5050)( 供 注射 用 )……………… 445 
Poly(lactide-co-glycolide) (7525) (For Injection) 

乙 交 栈 丙 交 栈 共聚 物 (7525) ( 供 注射 用 )……………………， 446 


Red Ferric Oxide 红 氧 化 猎 ere 50 
Refined Corn Oil 精制 玉米 油 pp 63 


S 


Silicified Microcrystalline Celluiose 

硅化 微 晶 纤维 素 ……… 5 
Silicon Dioxide 二 氧化 硅 9， 45 
Simple Syrup ” 单 糖 效 RN 52 


Poly(lactide-co-glycolide) (8515) (For Injection) 


乙 交 酯 丙 交 酯 共聚 物 (8515)( 供 注射 用 )……………………: 
Polyacrylic Resin 了 聚 丙烯 酸 树 脂 卫 pp 
Polyacrylic Resin 辕 聚 丙烯 酸 树 腊 王 …………… 


Soda Lime 碱 石 右 ee 63 


Sodium Acetate 醋酸 钠 ooo a om bob re ma tea 
Sodium Alginate 海 党 酸 钠 


Sodium Benzoate 茶 甲 酸 钠 


英文 索引 
Sodium Bicarbonate 碳酸 氨 钠 
Sodium Caprylate 辛酸 钠 ppp 


Sodium Chloride(For Injection) ”氧化 钠 ( 供 注射 用 ) 
Sodium Citrate ” 枸 梓 酸 钠 We 


Sodium Oleate 油 酸 钠 


Sodium Propyl Parahydroxybenzoate 羚 茶 两 酯 钠 …: 


Sodium Starch Glycolate “ 羧 甲 淀粉 钠 


Sodium Tartrate ”酒石酸 钠 


Sorbitan Monostearate( Span 60) 


硬 脂 山梨 坦 ( 司 盘 60) 


Sorbitan Palmitate(Span 40) 棕榈 山梨 坦 ( 司 盘 40) 
Sorbitan Trioleate(Span 85) 

三 油 酸 山梨 坦 ( 司 盘 85) 
Soya Lecithin 大豆 磷 脂 pp 


Soybean Oil 大 豆油 


Soybean Oil(For injection) 大 豆油 ( 供 注 射 用 ) ……… 


Stearic Acid 硬 脂 酸 


Steviosin 甜菊 碌 pp 


Sucrose “蔗糖 a 
Sucrose Octaacetate “蔗糖 八 醋酸 酯 


Tale， 潜 天 和 粉 rerodeodn a 
* 478 
* 480 


Tapioca Starch 木 昔 淀粉 
Taurine 生 磺 酸 


索引 12 


… 635 
Sodium Bisulfite “ 亚 硫 酸 氢 钠 .pp 
.513 

.592 

.535 
Sodium Gyclamate 环 拉 酚 销 enarisiisiiirini 
Sodium Deoxycholate 脱氧 胆 酸 机 人 ies 
Sodium Glutamate 营 所 本 铺 ei 
S60 二 ydr0Ride 各 委 化 请 eimai 
Sodium Lauryl Sulfate 十 二 烷 基 硫酸 钠 
Sodium Metabisulfite 焦 亚 硫酸 钠 … 
Sodium Methyl Parahydroxybenzoate 羟 苯 甲 酯 钠 …: 


502 


517 


”564 


512 
538 
457 
596 
573 


”527 


572 


”608 
Sodium Starch Phosphate 磷酸 淀粉 钠 …………………… 


647 


.553 
Soluble Starch ”可 溶性 淀粉 
Sorbic Acid 山梨 酸 
Sorbitan Laurate(Span 20) 月 桂山 梨 坦 ( 司 盘 20) …: 


494 
471 
480 


Sorbitan Oleate(Span 80)” 油 酸 出 梨 坦 ( 司 盘 80)……… 


527 


”582 


，462 
ed ee A 
Soya Lecithin (For Injection) ”大豆 磷脂 ( 供 注射 用 ) … 


468 


466 


， 584 
Stearyl Alcohol 十 八 醇 ee 


457 


Se . 563 
Strong Ammonia Solution 浓 氮 溶液 

Succinic Acid ”琥珀 酸 和 
Sucralose 三 氯 蔗糖 me 
631 
“ 632 
Sucrose Stearate 董 糖 硬 脂 酸 酯 ee 
Sugar Spheres。 议 糖 丸 巷 ee 
Sulfuric Acid 硫酸 


542 
581 
464 


633 
633 
588 


598 


Thymol 磨 香 草 酚 
Titanium Dioxide 二氧化钛 


Trehalose 海藻 糖 


Trolamine 三 乙醇 胺 
Trometamol 氨 丁 三 醇 


Urea 尿素 


V 


Vacant Capsules from Hydroxypropyl Starch 


羟 丙 基 淀 粉 空心 胺 于 
. 522 
* 642 


Vacant Gelatin Capsules 明胶 空心 胶 赛 
和 
Vitamin E Polyethylene Glycol Succinate 


维生素 下 琥珀 酸 聚 乙 二 醇 酯 


Wheat Starch 小 麦 淀 粉 ED 训 生 二 蕉 硬 产生 放生 本 生 本 机 本寺 训 各 和 
White Beeswax 白 蜂 蜡 和 
White Vaselin 白 凡 士 林 


Xanthan Gum 黄 原 胶 和 RN 


Xylitol 林 糖 醇 ee 
. 478 


Xylose _D - 木 糖 


Y 


Yellow Ferric Oxide 黄 氧 化 铁 WA 


Zein 玉米 肛 ee 
Zinc Oxide 氧化 久 eee 
Zinc Stearate 硬 脂 酸 锌 TT 二 攻 世 二 二 二 机 二 汪 芝 本 
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， 648 
，454 
Tiragacanth 西 黄 著 胶 Ne 
555 
Triacetin 甘油 三 乙 醒 
Tributyl Citrate “ 枸 橡 酸 三 正 丁 本 pp 
Triethyl Citrate “ 枸 橡 酸 三 乙 酯 


503 


492 
534 


.533 
,461 
,544 
Tryptophan 色 氨 酸 Ne 
Tyrosine 酪 氨 酸 


503 
600 


， 515 


569 


580 


470 
502 
501 


557 
479 


558 
557 


488 
543 
585 


: 


L271 


